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Kurzfassung

Die prézise Kenntnis der Eigenschaften verwendeter Materialien hat grofle
Bedeutung fiir den Entwurf technischer Systeme aller Art, aber auch fiir die
Uberwachung solcher Systeme im Betrieb. Fiir verschiedene physikalische
Eigenschaften, Betriebsbedingungen und Materialklassen werden daher
geeignete messtechnische Verfahren zur Materialcharakterisierung bendtigt.

In der vorliegenden Arbeit wird ein Verfahren zur ultraschallbasier-
ten Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften von homogenen
und faserverstarkten thermoplastischen Polymeren unter Beriicksichtigung
der Richtungsabhangigkeit vorgestellt. Plattenférmige Probekorper wer-
den dazu mittels Laser-Pulsen hoher Energie breitbandig angeregt und
die resultierenden akustischen Lamb-Wellen aufgezeichnet. Auf Basis der
dispersiven Eigenschaften der detektierten Wellenleitermoden werden in
einem inversen Verfahren die Parameter eines linear-elastischen Material-
modells identifiziert. Dartiber hinaus wird ein Verfahren zur vollstandigen
Charakterisierung der Richtungsabhéngigkeit in orthotropen Materialien
wie Faserverbundwerkstoffen unter Verwendung eines zweidimensionalen
Simulationsmodells vorgestellt.

Das Messverfahren wird anhand einer Untersuchungsreihe an kiinst-
lich gealterten Polymer- und Faserverbundwerkstoffen verifiziert und die
Ubertragbarkeit der Ergebnisse auf den quasistatischen Fall betrachtet.
Im Vergleich mit den Ergebnissen mechanischer Zugversuche werden die
Voraussetzungen und Einschrénkungen, insbesondere durch die Annahme
eines ideal-elastischen Materialmodells, diskutiert.






Abstract

Precise knowledge of material properties is a great concern in the design of
technical systems, and in the monitoring of such systems during operation.
Therefore, metrological processes are required for materials characterisation
with respect to specific physical properties, operational conditions and
classes of materials.

In the work presented herein, a measurement procedure for the ul-
trasonic characterization of mechanical properties of homogeneous and
fiber-reinforced thermoplastic polymer materials is presented, considering
the different degrees of anisotropy. For this, acoustic Lamb waves are
excited in a plate-shaped specimen using high-energy laser pulses, and then
recorded. Based on the dispersive characteristics of the detected wave-
guide modes, an inverse procedure is applied to identify the parameters
of a linear-elastic material model. Further, a procedure for completely
characterising the orthotropy of materials like fiber-reinforced composites
using a two-dimensional simulation model is presented.

The measurement procedure is verified by examining artificially aged
homogeneous polymers and composites, also considering the applicability
of results to the quasistatic case. Comparing to the results of corresponding
mechanical tensile tests, preconditions and limitations of the procedure are
discussed, specifically regarding the assumption of an ideal-elastic material
model.
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Zeichen Einheit Bedeutung

d m Mechanische Verschiebung

d m Mechanischer Verschiebungsvektor

dg m Mechanischer Verschiebungsvektor eines
finiten Elements

d, m Mechanischer Verschiebungsvektor eines
Knotens in der FEM

D m~! Randbedingungsmatrix fiir hohlzylindrische
Wellenleiter

D;; m~! i, j-es Element der Matrix D

E Pa Elastizitatsmodul

B Pa Elastizitdtsmodul in Ausbreitungsrichtung

Ey Pa Elastizitatsmodul orthogonal zur
Ausbreitungsrichtung

f Hz Frequenz

Af Hz Frequenzauflosung

fsmp Hz Abtastfrequenz

G Pa Schubmodul / Zweite Lamé-Konstante

h m Plattendicke / Hohe

hel m Hoéhe eines finiten Elements

H(t) - Sprungfunktion / Heaviside-Funktion

H — Interpolationsmatrix in der FEM

i - Zahlindex / Matrix-Zeile

J — Zahlindex / Matrix-Spalte

Ji - Besselfunktion erster Art, ¢-ter Ordnung

k m~! Kreiswellenzahl

Ak m~! Kreiswellenzahl-Auflosung

kr, m~! Kreiswellenzahl der longitudinalen
Schwingungskomponente

kt m~! Kreiswellenzahl der transversalen
Schwingungskomponente

K - FEM-Steifigkeitsmatrix

K - FEM-Steifigkeitsmatrix eines finiten
Elements

[ m Lange

m kg Masse

M kgmol~!  Molare Masse

M, kgmol™!  Zahlenmittel der molaren Masse
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M, kgmol™!  Massemittel der molaren Masse

M - Massematrix in der FEM

M, - Massematrix eines finiten Elements

n - Diskreter Laufindex

N — Anzahl

Nave - Anzahl Mittelungen

Ny - Anzahl Knoten bei der FE-Diskretisierung

Np - Polymerisationsgrad

Npos — Anzahl ortlicher Abtastwerte

Nomp — Anzahl zeitlicher Abtastwerte

N, - Anzahl betrachteter Rotationswinkel

Qc(t) Pa Relaxationsmodul

o(w) Pas Speichermodul
&(w) Pas Verlustmodul

Qa(jw) Pas Fourier-Transformierte des
Relaxationsmoduls

Qay (jw) Pas Komplexer Relaxationsmodul

Q;(t) Pa~! Kriechnachgiebigkeit

Q;(jw) sPa™! Fourier-Transformierte der
Kriechnachgiebigkeit

r m Radius

R(k) - Rotationsmatrix

5 Stichprobenstandardabweichung / Streuung

S Pa~! Nachgiebigkeitsmatrix

t s Zeit

At s Abtastperiodendauer

T S Dauer, z. B. Periodendauer

N h Alterungsdauer

Trines S Messzeit

T (k) - Transformationsmatrix (6 x 6)

u \Y% Elektrische Spannung

u(t,y) \Y Empfangssignal im Orts-Zeit-Bereich

U(w, k) Vsm Dispersionsabbildung (reellwertig)

U'(w, k) Vsm 2D-Fourier-Transformierte des
Empfangssignals (komplexwertig)

v - Fraktionale Ableitungsordnung

vV m? Volumen
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Zeichen Einheit Bedeutung

VZ m?3 kg! Viskositatszahl

w % Wassergehalt

wr[n] — Tukey-Fensterfunktion

x m Erste Ortskoordinate und Raumrichtung

Y m Zweite Ortskoordinate und Raumrichtung

Ay m Schrittweite in y-Richtung

Ymax m Maximaler Abstand zwischen
Anregeposition und Detektionsposition

Y; - Besselfunktion zweiter Art, i-ter Ordnung

z m Dritte Ortskoordinate und Raumrichtung

o - Viskoelastischer Operator

OFEM - Anzahl finiter Elemente pro Wellenldnge

K % Kristallisationsgrad

o — Parameter des Tukey-Fensters

QOWLF - Erster Parameter der WLF-Gleichung

ay Nicht zielgroflenbezogene Messdaten

ay, Zielgroflenbezogene Messdaten

PwLF K Zweiter Parameter der WLF-Gleichung

v - Exponent der Gamma-Korrektur

I'(z) - Gamma-Funktion

4] - Verlustwinkel

€ - Mechanische Dehnung

€] — Mechanischer Dehnungstensor

€ - Mechanischer Dehnungsvektor in
Voigt’scher Notation

€al - Mechanischer Dehnungsvektor eines finiten
Elements

n Pas (dynamische) Viskositét

0 Vektor der Modellparameter; Zielgroffe im
inversen Verfahren

0. (k) Winkelabhéngig beobachtbare
Modellparameter

v °C Temperatur

e °C Glastibergangstemperatur

K © Rotationswinkel

Ak © Winkeldifferenz bzw. Winkel-Schrittweite

A m Wellenlénge
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A Pa Erste Lamé-Konstante

v - Poisson-Zahl

£ — Kostenfunktion

= - Mathematisches Modell des direkten
Problems

p kg m 3 Dichte

o Pa Mechanische Spannung

[o] Pa Mechanischer Spannungstensor

o Pa Mechanischer Spannungsvektor in
Voigt’scher Notation

T S Verschiebezeit

T, S Retardationskonstante

T, S Relaxationskonstante

T, - Mittag-Leffler-Funktion

(7 Vektor der Modellausgangsgrofien;
Zielgrofle im direkten Verfahren

w st Kreisfrequenz

XXV






1 Wissenschaftliche Zielstellung

Die charakteristischen Eigenschaften verwendeter Materialien haben grofie
Bedeutung fiir das Verhalten technischer Systeme — vom hochintegrierten
Mikrochip bis zur Industriegroanlage. Sie miissen bei der Entwicklung
neuer Systemkomponenten beriicksichtigt werden, damit das Gesamtsys-
tem einerseits verlasslich arbeiten kann, also den vorgegebenen Betriebs-
bedingungen standhalt, und andererseits unnotig hoher Materialeinsatz
vermieden wird. Als Beispiel kann hier die Leichtbautechnik dienen, die
nicht nur die Reduktion der Materialkosten bei der Herstellung, sondern
auch der Emissionen beim Betrieb von Kraftfahrzeugen ermoglicht. Die fiir
derartige Auslegungsaufgaben heute typischerweise genutzten numerischen
Simulationsverfahren (z. B. Finite Elemente Methode, FEM) ermoglichen
eine realitdtsnahe Modellierung der Systeme, der aber stets ein bestimmtes
mathematisches Modell des Materialverhaltens zugrunde liegt. Fiir eine
optimale Dimensionierung ist daher eine prazise Kenntnis der Materialeigen-
schaften, ausgedriickt durch die Parameter des gewéhlten Materialmodells,
und deren Beriticksichtigung in der Simulation erforderlich.

Eine weitere stark verbreitete Anwendung, bei der das Materialverhal-
ten im Fokus steht, ist die Uberwachung technischer Systeme. Ziel dabei
ist es, den bevorstehenden Ausfall einer Komponente zu erkennen, um
einen kontrollierten Austausch vornehmen zu kénnen und Folgeschaden
zu vermeiden. Dies ist besonders fur sicherheitskritische Anwendungen
relevant, z. B. Druckbehalter und Rohrleitungen in der industriellen Pro-
zesstechnik oder Komponenten in der Luft- und Raumfahrttechnik, wird
aber auch zur Vermeidung ungeplanter Stillstdnde von Industrieanlagen
genutzt. Derartige Verfahren betrachten letztlich die zeitliche Anderung
der Materialeigenschaften und erfordern somit deren prazise Bestimmung.

Die messtechnische Erfassung von Materialeigenschaften, unter Zuhil-
fenahme eines geeigneten mathematischen Modells, wird als Material-
charakterisierung bezeichnet. Konkrete Messverfahren charakterisieren
typischerweise einzelne physikalische Aspekte des Materialverhaltens, z. B.
mechanische, optische oder elektrische Eigenschaften, und sind meist nur
fiir bestimmte Werkstoffgruppen (z. B. Metalle, Kunststoffe, Halbleiter),
Aggregatzustiande oder Betriebsbedingungen (z. B. Frequenzbereiche) ein-
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setzbar. Dartiber hinaus sind die mit unterschiedlichen Messverfahren
ermittelten Zahlenwerte typischerweise nicht direkt vergleichbar, selbst
wenn formal die gleiche physikalische Grofle betrachtet wird. Die Verfahren
sind somit nicht austauschbar, sodass eine Vielzahl hoch spezialisierter
Losungen fiir unterschiedlichste Anwendungen existiert.

Der Fokus in der vorliegenden Arbeit liegt auf der Charakterisierung
polymerer Werkstoffe, speziell Thermoplasten und faserverstarkter Ther-
moplasten, hinsichtlich ihrer elastischen Eigenschaften. Dazu kommen
gefiihrte Ultraschallwellen mit Frequenzen im MHz-Bereich zum Einsatz.

Die in dieser Arbeit vorgestellten Ergebnisse entstanden im Rahmen
des durch die Deutsche Forschungsgemeinschaft geférderten Projektes
,EHATUS* (Kennung 260306237), das gemeinschaftlich von den Fachgebie-
ten , Elektrische Messtechnik“ und ,, Kunststofftechnik* an der Universitét
Paderborn durchgefiithrt wurde.

Einordnung der Arbeit

Ausgangspunkt fiur die vorliegende Arbeit sind die Forschungsaktivitdaten
im Fachgebiet Elektrische Messtechnik der Universitdt Paderborn zur akus-
tischen Charakterisierung der mechanischen Materialeigenschaften von
Kunststoffen mit nicht vernachlédssigbarer Absorption. Jens Rautenberg
stellte dazu in seiner Dissertation ein wellenleiterbasiertes Messverfahren
auf Basis einer Ultraschall-Transmissionsstrecke vor, das zur Identifikation
der Parameter eines transversal isotropen Materialmodells mit Rayleigh-
Dampfung geeignet ist [Raul2]. Fabian Bause griff dieses Verfahren auf
und widmet sich in seiner Dissertation der konsistenten Modellierung der
Absorption unter besonderer Beriicksichtigung der Frequenzabhéngigkeit
sowie deren messtechnischer Erfassung. Durch Verwendung des fraktio-
nalen Zener-Modells erreicht er eine vollstandige, kausale Beschreibung
der viskoelastischen Eigenschaften, die bei Kunststoffen, im Gegensatz
zu Metallen, im Allgemeinen nicht vernachlassigt werden konnen [Baul6.
Diese Arbeiten legen den Fokus auf die Beschreibung des Materialver-
haltens bei Ultraschall-Anregung, d. h. bei Frequenzen im MHz-Bereich,
um beispielweise Ultraschall-Messsysteme mit hoher Genauigkeit simulie-
ren zu konnen. Dies ist erforderlich, da Materialien durch den Hersteller
fast ausschliefllich quasistatisch charakterisiert werden und die resultie-
renden Kenngroflen aufgrund der starken Frequenzabhéngigkeit nicht auf
Ultraschall-Anwendungen tibertragbar sind.

Wahrend die klassischen Verfahren zur Bestimmung der quasistatischen



Materialeigenschaften, z. B. Zugversuch oder 3-Punkt-Biegeversuch, ty-
pischerweise zur Zerstorung des Probekorpers fithren, bleibt dieser bei
Anwendung akustischer Messverfahren in der Regel intakt [GS11; DIN12c;
DIN13a]. Mittels Ultraschall ist somit die Charakterisierung individueller
Bauteile moglich, da diese anschlieBend weiter verwendet werden kénnen.
Ein Anwendungsbeispiel stellt die Komponenteniiberwachung im laufenden
Betrieb dar, die eine Maximierung der Betriebsdauer ohne Einschrankung
der Betriebssicherheit ermoglicht: Komponenten miissen nicht auf Basis
von Statistiken getauscht werden, sondern erst, wenn zuvor festgelegte
Grenzwerte tatsdchlich nicht mehr eingehalten werden. Andere industrielle
Applikationen sind die vollstandige Qualitatskontrolle bei produzierten
Waren (statt Stichproben), die Charakterisierung von Einzelexemplaren
(z. B. zur Erstellung individueller Datenblétter fur Prazisionsanwendungen)
oder die dynamische Anpassung von Wartungsintervallen an den beobach-
teten Degradationsverlauf. Weitere mogliche Anwendungen finden sich in
den Materialwissenschaften, etwa zur Untersuchung und Modellierung der
Reaktion des Werkstoffes auf chemische oder physikalische Einfliisse aus
der Umgebung.

Einen Ansatz fiir die Bestimmung quasistatischer Eigenschaften aus
hochdynamisch ermittelten Messdaten stellt das Verfahren nach Bause dar,
das nach vollstandiger Identifikation der Modellparameter eine Extrapola-
tion auf Frequenzen abseits der tatsdchlich untersuchten Werte, und somit
auch auf den quasistatischen Fall, ermoglicht [Baul6]. Allerdings liegen
diesem Verfahren relativ strenge Annahmen zugrunde, z. B. eine hohlzylin-
drische Probengeometrie und transversal isotropes Materialverhalten, die
nur in Ausnahmefillen erfillt sind. Zwar kénnen Probekorper eigens fiir
die Untersuchung gefertigt werden, doch durch abweichende Produktions-
parameter ist eine Vergleichbarkeit nur eingeschréankt gegeben. Moderne
Werkstoffe wie lang- und endlosfaserverstarkte Kunststoffe konnen damit
nicht betrachtet werden.

Demgegentiber liegt der Fokus der vorliegenden Arbeit auf der Entwick-
lung eines neuen Messverfahrens zur Charakterisierung des elastischen
Materialverhaltens von homogenen und faserverstarkten thermoplastischen
Werkstoffen. Das vorgestellte Messverfahren muss also nicht nur auf Medien
mit nicht vernachlassigbarer Absorption anwendbar sein, sondern auch
die starke Richtungsabhéngigkeit abbilden konnen, die in faserverstark-
ten Werkstoffen auftritt. Auflerdem miissen plattenférmige Probekorper
untersucht werden konnen, da faserverstarkte Kunststoffe typischerweise
mit dieser Geometrie hergestellt und verarbeitet werden. Eine Betrach-
tung lokaler Inhomogenitédten oder der individuellen Komponenten eines
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Verbundwerkstoffes erfolgt dabei ausdriicklich nicht.

Wissenschaftliche Fragestellungen

Ziel dieser Arbeit ist die prazise Charakterisierung des mechanischen
(elastischen) Materialverhaltens polymerer Werkstoffe mittels eines neu
entwickelten akustischen Messverfahrens. Der wissenschaftliche Anspruch
liegt einerseits in der Untersuchung der Zusammenhédnge zwischen mecha-
nisch und akustisch bestimmten Materialkenngrofien, da zwischen diesen
zwar eine enge physikalische Verwandschaft, aber keine direkte Uberein-
stimmung besteht. Dabei sind die Annahmen und Giiltigkeitsbereiche der
verwendeten mechanischen Materialmodelle von grofler Bedeutung. Ande-
rerseits ergeben sich verschiedene Fragestellungen in der Realisierung des
Messverfahrens, darunter der Entwurf robuster Optimierungsstrategien
zur Losung des inversen Problems und die Verallgemeinerung des Ansatzes
fiir homogene Polymere auf die komplexeren faserverstarkten Kunststoffe.

Dartiiber hinaus stellt die geplante Anwendung zur Untersuchung eigen-
schaftsdndernder Prozesse im Werkstoff hohe Anspriiche an das Messver-
fahren. Da derartige Vorgéange typischerweise sehr langsam ablaufen, ist
es erforderlich, die Materialeigenschaften préazise und mit hoher Reprodu-
zierbarkeit zu charakterisieren, damit auch kleine Anderungen signifikant
abgebildet werden konnen. Komplexe chemisch-physikalische Vorgange wie
die Materialalterung sollen damit zukiinftig einfacher, giinstiger und zudem
zerstorungsfrei untersucht werden kénnen.

Es sei angemerkt, dass mit dem in dieser Arbeit vorgestellten Messverfah-
ren noch keine explizite Bestimmung der Absorption bzw. viskoelastischen
Materialeigenschaften erfolgt. Die Bedingungen fiir die Anwendbarkeit
des Messverfahrens bzw. die Einschrankungen bei der Interpretation der
Ergebnisse werden daher ausfiihrlich betrachtet. Dies erfolgt anhand der
Ergebnisse einer umfangreichen Untersuchungsreihe, bei der zum Vergleich
auch das Verfahren nach Bause sowie die mechanische Zugpriifung ein-
gesetzt wurden. Ausgeschlossen wird des Weiteren die messtechnische
Erfassung der Temperaturabhangigkeit der Materialeigenschaften. Diese ist
zwar gerade bei polymeren Werkstoffen keineswegs vernachlassigbar, soll
aber zunachst nicht explizit modelliert und bestimmt werden. Vielmehr
soll ein fiir die genannten Werkstoffe geeignetes Messverfahren entworfen
werden, das als Grundlage fiir derartige Betrachtungen dienen kann.



Aus diesen Zielen konnen folgende zentrale wissenschaftliche Fragestel-
lungen abgeleitet werden:

Wie kann das nichtlineare inverse Problem gelost werden? Welche
Messdatenverarbeitung ist fiir eine robuste und reproduzierbare Pa-
rameteridentifikation erforderlich? (Abschnitt 5.1)

Welchen Einfluss hat die Vernachlassigung der Viskoelastizitéat auf
die Messergebnisse? (Abschnitt 5.4.3, Abschnitt 6.3.1)

Welche Modifikationen des Messverfahrens sind beim Ubergang von
isotroper auf orthotrope Materialsymmetrie erforderlich? (Abschnitt 6.1)

Wie kann die dreidimensionale Richtungsabhangigkeit orthotroper
Materialien vollstandig bestimmt werden? Wie kann dies ohne ein
dreidimensionales Vorwértsmodell erreicht werden? (Abschnitt 6.4)

Ist das Verfahren zum Nachweis kleiner Eigenschaftsianderungen,
z.B. durch variierende Herstellungsparameter oder Materialalterung,
geeignet? (Abschnitt 5.4.4, Abschnitt 6.3.2)






2 Grundlagen polymerer
Werkstoffe

Zu Beginn soll ein Uberblick iiber den Aufbau sowie die chemischen und
physikalischen Eigenschaften polymerer Werkstoffe gegeben werden, die in
dieser Arbeit als Messmedium zum Einsatz kommen. Gegenstand der For-
schungsarbeit ist zwar nicht die materialwissenschaftliche Betrachtung von
Polymerwerkstoffen, sondern die Entwicklung eines akustischen Messverfah-
rens (siehe Abschnitt 5.1), doch dabei sind verschiedene charakteristische
Eigenschaften dieser Werkstoffgruppe zu berticksichtigen. Beispielsweise
muss die Struktur faserverstirkter Kunststoffe bei der Wahl des Material-
modells berticksichtigt werden (siehe Abschnitt 3.1.2 und Abschnitt 6.1).
Durch den grofien Einfluss chemisch-physikalischer Eigenschaften und
Eigenschaftsénderungen auf die (makroskopischen) mechanischen Mate-
rialeigenschaften miissen diese auch bei der Versuchsplanung und der
Interpretation der Ergebnisse berticksichtigt werden (siehe Abschnitt 5.4.4
und Abschnitt 6.3.2). Es sei angemerkt, dass die Eigenschaften von Poly-
meren hier nur in dem Umfang erlautert werden, der im weiteren Verlauf
der Arbeit fiir das Verstédndnis erforderlich ist.

2.1 Polymere

Polymere sind den nichtmetallischen, organischen Werkstoffen zuzuordnen.
Es existieren natiirliche Polymere wie Naturkautschuk [EEH12], die fir den
industriellen Einsatz jedoch nur eine untergeordnete Rolle spielen. Uber-
wiegend werden synthetische Polymere eingesetzt [Erh08]. In Anlehnung
an [EEH12] werden die Begriffe Kunststoff und Polymer(werkstoff) in die-
ser Arbeit synonym verwendet, da grundsétzliche chemische Unterschiede
zwischen nattirlichen und synthetischen Polymeren nicht existieren.
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2.1.1 Aligemeiner Aufbau

Polymere werden aus relativ einfachen organischen Verbindungen (Monome-
ren) gebildet [EP07], die durch eine chemische Reaktion, die Polymerisation,
zu Makromolekiilen verkniipft werden [EEH12]. Der makroskopische Werk-
stoff (das Polymer) besteht seinerseits aus vielen Makromolekiilen, d. h.
sein Verhalten, z. B. die mechanischen Eigenschaften, werden mafigeblich
durch die chemische Zusammensetzung und den Zusammenhalt dieser
Makromolekiile bestimmt [Eli09; EEHOS].

Ein Makromolekiil besteht im einfachsten Fall aus einer linearen Aneinan-
derreihung (Kette) von strukturell identischen Einheiten (konstitutionellen
Repetiereinheiten, KRE) [Eli09]. Exemplarisch dafiir sind in Abbildung 2.1
die Strukturformeln fiir das Monomer Ethen (2.1a) und ein (lineares)
Polyethylen-Makromolekiil dargestellt. Die Anzahl der KRE in einem Ma-
kromolekiil, anschaulich die Kettenlange, wird als Polymerisationsgrad Np
bezeichnet [MHM11; KMN14]. Viele Polymere weisen jedoch eine komple-
xere Struktur der Verkniipfung auf, z. B. verzweigte Molekiilketten oder
untereinander vernetzte Makromolekiile, siehe Abschnitt 2.1.2.

(a) Monomer (b) Makromolekiil (c) KRE

Abbildung 2.1: Strukturformeln von Ethen (Monomer) und Polyethylen,
sowie dessen konstitutionelle Repetiereinheit, nach [Erh08]

Einfache Polymere werden aus einer einzigen Monomer-Art hergestellt
(Homopolymer') und bilden meist auch nur eine Art von KRE (reguldre
Polymere). Zur anwendungsspezifischen Anpassung kénnen komplexere
Polymere beispielsweise aus mehreren Monomer-Arten hergestellt (Copo-
lymer) oder im geschmolzenen Zustand gemischt (Polymerblend) werden
[E1li09; EEHOS8]. Dartiber hinaus ist die Beimischung von Zusatzstoffen,
sog. Additiven, ein gangiges Verfahren, um beispielsweise die chemische
Bestandigkeit, Entflammbarkeit oder schlicht die Farbe des Polymers zu
verandern [EP07; KMN14].

1Die Begriffe ,,Homopolymer“ und ,homogenes Polymer® sind streng zu unterscheiden.
Letzterer bezeichnet Werkstoffe mit iiber das Volumen einheitlichen Materialeigen-
schaften, meist in Abgrenzung von Verbundwerkstoffen.
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2.1.2 Arten von Polymeren

Allgemein werden Polymere in drei Gruppen unterteilt: Thermoplaste,
Duroplaste und Elastomere [EEH12|. Diese Gruppen unterscheiden sich in
der Verkniipfung einzelner Molekiilketten und den daraus resultierenden
makroskopischen Materialeigenschaften.

Im Rahmen dieser Arbeit werden thermoplastische Probenmateriali-
en verwendet, sodass der Fokus im Folgenden auf diesem Polymertyp
liegt. Elastomere und Duroplaste werden in Abgrenzung zu Thermoplasten
nur kurz vorgestellt. Fiir eine detaillierte Betrachtung sei auf die Lite-
ratur verwiesen, z. B. [EEH08; MHM11; EEH12; KMN14]. Es sei jedoch
erwiahnt, dass die im weiteren Verlauf vorgestellten messtechnischen Ver-

fahren grundséatzlich auch auf andere Materialtypen wie Duroplaste oder
Metalle tibertragbar sind [CBR15].

Thermoplaste

Thermoplaste bestehen aus linearen oder verzweigten Molekiilketten, die
jedoch untereinander nicht verkniipft sind [EEH08; MHM11|. Chemische
Bindungen treten nur zwischen den Atomen eines Makromolekiils (in-
tramolekular), jedoch nicht zwischen unterschiedlichen Makromolekiilen
(intermolekular) auf [Erh08]. Der Zusammenhalt des makroskopischen
Polymers, also der Makromolekiile untereinander, ist eine Folge intermole-
kularer Wechselwirkungen (Nebenvalenzbindungen) und der Verschlaufung
der Molekiilketten [EEH12].

Bei Raumtemperatur und typischen Anwendungstemperaturen sind
Thermoplaste fest und zeigen elastisches Materialverhalten [EP07; EEH12].
Verzweigte Molekiilketten fithren dabei aufgrund des hoéheren Ketten-
abstandes zu einem weicheren Polymer als ansonsten identische lineare
Molekiilketten [MHM11].

Durch den relativ schwachen Zusammenhalt konnen die Molekiilketten,
z. B. bei Warmezufuhr oder unter Zugabe von Losemitteln, aneinander
abgleiten, wodurch das Material plastisch wird und leicht verformt werden
kann. Beim Abkiihlen erstarrt der Werkstoff und zeigt anschliefend wieder
elastisches Verhalten [MHM11; EEH12]. Die Moglichkeit, diesen Prozess
des Aufschmelzens und Neuformens im Prinzip beliebig oft zu wiederholen,
ist die charakteristische Eigenschaft von Thermoplasten. Dadurch ist es
moglich, ein bereits synthetisiertes Polymer mit gdngigen Verfahren wie
z. B. Spritzguss oder Extrusion zu verarbeiten [EP07; LGN14].

Bei vielen Thermoplasten folgt die Anordnung der Makromolekiile typi-
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scherweise keiner regelméfiigen Ordnung, sondern nur einer statistischen
Verteilung (amorpher Zustand). Es existieren jedoch auch Thermoplaste,
bei denen sich Molekiilketten parallel anordnen und kristalline Strukturen
bilden. Diese werden als teilkristalline Thermoplaste bezeichnet, da eine
vollsténdige Kristallisation des Materials praktisch ausgeschlossen ist und
somit immer auch amorphe Bereiche existieren. [MHM11; EEH12; LGN14]

Die meisten heute verwendeten Kunststoffe sind Thermoplaste. Sie kom-
men beispielsweise fiir Alltagsprodukte wie Verpackungsmaterial, Geréte-
gehause oder Bekleidung, aber auch fiir technische Bauteile zum Einsatz.
Typische Beispiele sind Polyethylen (PE), Polypropylen (PP), Polycarbo-
nat (PC), Polyamid (PA) oder Polyethylenterephthalat (PET). [EEHOS;
EP07]

Elastomere

Im Gegensatz zu Thermoplasten verfiigen Elastomere iiber intermolekula-
re chemische Bindungen, sodass statt einzelner verschlungener Molekiil-
ketten ein Netz mit Kreuzungspunkten entsteht [EEH12|. Ein erneutes
Aufschmelzen oder Losen nach Abschluss der Vernetzung ist hier nicht
moglich [MHM11].

Bei Elastomeren liegt eine vergleichsweise schwache Vernetzung vor, d. h.
das Netz ist relativ weitmaschig. Infolge der Vernetzung ist das Mate-
rial bei Raumtemperatur und géngigen Betriebstemperaturen fest, aber
zwischen den Kreuzungspunkten ist die Beweglichkeit der Molekiilketten
relativ hoch. Dadurch kénnen Elastomere stark verformt werden, aber
nach Riicknahme der daftir erforderlichen Kraft wieder vollstandig in ih-
ren Ausgangszustand zuriickkehren. Dieses Verhalten wird als Gummi-,
Kautschuk- oder Entropieelastizitit bezeichnet. [EEH08; MHM11; EP07]

Auflerdem erfolgen die Deformation und Riickkehr zur Ausgangsform
mechanisch gedampft bzw. zeitlich verzogert. Typische Einsatzgebiete fiir
Elastomere sind daher Reifen, Dichtungen, Schlduche und Schuhsohlen,
bei denen dieses Verhalten gewiinscht ist. [EP07; EEHOS|

Duroplaste

Duroplaste verfiigen tiiber vernetzte Makromolekiile, allerdings mit einem
hoheren Vernetzungsgrad als Elastomere. Sie sind dadurch ebenfalls nicht
schmelzbar, aber im Gegensatz zu Elastomeren hart und zeigen hohe
Zugfestigkeit [EEH12]. Bekannte Untergruppen der Duroplaste sind die
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2.1 Polymere

Epoxid- und Phenolharze, die typischerweise als Matrixmaterial fiir Faser-
Kunststoff-Verbunde oder als Vergussmaterial eingesetzt werden [EP07].

Da Duroplaste nach Abschluss der Vernetzung praktisch nicht mehr
verarbeitet werden konnen, werden sie typischerweise mit geringer oder
keiner Vernetzung hergestellt und erst im Anschluss an die Formgebung
gehartet. [MHM11]

2.1.3 Polymersynthese

Die Herstellung von Polymeren wird auch als Synthese bezeichnet. Dafiir
erforderlich ist eine chemische Reaktion, die Polymerisation oder Poly-
reaktion, durch die die Monomere zum Makromolekiil verkntipft werden.
Grundlegend werden drei Polymerisationsarten unterschieden: Kettenreak-
tionen (frither auch: Polymerisation), Stufenreaktionen (auch: Polyaddition)
und Kondensationspolymerisation (auch: Polykondensation). In Anlehnung
an [EEHO08; EEH12] werden im Folgenden jeweils die erstgenannten Begriffe
verwendet. [EEH08; MHM11; EEH12; LGN14]

Bei Kettenreaktionen besteht der wesentliche Schritt in der Offnung von
(Kohlenstoff-)Doppelbindungen und ihrer Uberfithrung in Einfachbindun-
gen. Charakteristisch fiir alle Kettenreaktionen ist, dass sie durch ein stark
reaktives Teilchen initiiert werden, wodurch die ersten Monomere verkntipft
werden (Startreaktion). Das resultierende Molekiil ist selbst wieder reak-
tiv und lagert sukzessive weitere Monomere an, sodass die Molekiilkette
kontinuierlich wachst. Zwei weit verbreitete Beispiele fiir Polymere, die in
Kettenreaktion hergestellt werden, sind das in Abbildung 2.1 bereits gezeig-
te Polyethylen (PE), sowie Polypropylen (PP), dessen Synthesereaktion in
Abbildung 2.2 dargestellt ist. [KMN14; MHM11]

CH;

S
No H,CT SCH,

Np
Abbildung 2.2: Reaktionsschema der Kettenreaktion zur Synthese von Po-
lypropylen aus Propen

Stufen- und Kondensationsreaktionen bilden die Molekiilketten auf Basis
funktioneller Endgruppen, z. B. Hydroxygruppen (-OH) oder Aminogrup-
pen (-NH;). Die Reaktion erfolgt nur zwischen den Endgruppen, d.h.
Monomere kénnen hier nahezu beliebige Verbindungen sein, sofern sie
zwei (oder mehr) dieser Gruppen aufweisen. Hoherfunktionelle Monomere
ermoglichen dabei die Vernetzung von Makromolekiilen, beispielsweise
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2 Grundlagen polymerer Werkstoffe

zur Bildung von Duroplasten. Im Gegensatz zur Kettenreaktion bilden
Stufen- und Kondensationsreaktionen zunachst Molekilpaare und sehr
kurze Molekiilketten (Oligomere), die sich erst mit weitem Fortschreiten
der Reaktion stufenweise zu immer grofferen Makromolekiilen verbinden.
[EEH08; MHM11; KMN14]

Die Kondensationspolymerisation unterscheidet sich von der Stufen-
reaktion dadurch, dass die Reaktion der funktionellen Gruppen unter
Abspaltung von Nebenprodukten, meist Wasser, erfolgt. Da es sich hierbei
um eine Gleichgewichtsreaktion handelt, muss das Nebenprodukt wéh-
rend der Synthese kontinuierlich abgefiihrt werden. Andererseits kann
es zu einer Umkehrung der Kondensationsreaktion kommen, wenn das
Polymer nach Abschluss der Synthesereaktion Wasser ausgesetzt wird,
siehe Abschnitt 2.4.4. Das im Rahmen dieser Arbeit hauptséichlich be-
trachtete Polyamid 6 (PAG6) gehort zur Gruppe der Polykondensate. Seine
Kondensationsreaktion ist in Abbildung 2.3 dargestellt. [MHM11; EP07]

O

OH

H COH + (Np—1)H0

Abbildung 2.3: Reaktionsschema fiir die Kondensationspolymerisation von
6-Aminohexanséure zu Polyamid 6 (Polycaprolactam)

2.2 Faser-Kunststoff-Verbunde

Faser-Kunststoff-Verbunde? (FKV) gehéren zu den Verbundwerkstoffen
(auch Kompositmaterialien, engl. composites), die dadurch charakterisiert

2Die Begriffe Faser-Kunststoff-Verbund, Faserverbundkunststoff und faserverstérkter
Kunststoff werden in der Literatur meist synonym verwendet. Im Folgenden wird in
Anlehnung an [Sch07] der erstgenannte Begriff verwendet.
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2.2 Faser-Kunststoff-Verbunde

sind, dass sie aus zwei (oder mehr) Komponenten bestehen, die ihrer-
seits signifikant unterschiedliche Materialeigenschaften aufweisen und nicht
ineinander 16slich sind. Zudem sind Verbundwerkstoffe per Definition
makroskopisch (quasi-)homogen. Sind die Komponenten stattdessen ma-
kroskopisch unterscheidbar, etwa an Kunststoff-Metall-Verbindungsstellen,
spricht man von einem Werkstoffverbund. [EEH12]
Faser-Kunststoff-Verbunde bestehen typischerweise aus den Fasern, deren
Aufgabe in der Aufnahme der mechanischen Belastungen besteht, und
der umgebenden Matrix, die die Fasern fixiert und auflere Kréfte an sie
weitergibt. Géngig ist die Verwendung einer Polymermatrix, meist in
Kombination mit Glas-, Kohlenstoff oder Aramidfasern, aber auch Metalle
oder Keramiken kommen prinzipiell als Matrixmaterial in Frage. [Sch07]
Es existiert eine Vielzahl von Verfahren zur Herstellung und Verarbeitung
von FKV, die zwar Einfluss auf die resultierenden Werkstoffeigenschaften
haben, aber fiir die Methodik der Materialcharakterisierung von untergeord-
neter Bedeutung sind. Daher werden im Folgenden nur die grundlegenden
Konzepte mit Schwerpunkt auf den sogenannten Organoblechen vorgestellt.

2.2.1 Einteilung und Abgrenzung

Eine allgemeine Einteilung der Faser-Kunststoff-Verbunde kann anhand
der Faserlange [ und des Matrixmaterials erfolgen. Unterschieden werden
Kurzfasern (I = 0,1mm...1mm), Langfasern (I = 1mm...50mm) und
Endlosfasern® (I > 50 mm), wobei die Wertebereiche fiir [ in der Literatur
leicht variieren. Allgemein steigt die Verstarkungswirkung der Fasern mit
ihrer Lange, allerdings zum Preis eingeschrankter Umformbarkeit. [Sch07]

Kurzfasern werden héufig im Spritzguss- oder Extrusionsverfahren ver-
arbeitet, wobei die Fasern bereits im Kunststoffgranulat enthalten sind.
Die Faserorientierung im resultierenden Bauteil ergibt sich u. a. aus der
Fliefrichtung der Schmelze und kann somit zwar tiber Betriebsparameter
beeinflusst, aber im Gegensatz zu Lang- und Endlosfasern nicht gezielt
vorgegeben werden. Eine Anpassung der Verstarkungswirkung an die an-
wendungsspezifischen Belastungsrichtungen ist fiir Kurzfaser-Verbunde
somit nur eingeschriankt moglich, sodass diese héufig nicht den Faser-
Verbund-Werkstoffen zugerechnet werden. Sie werden hier nicht weiter
betrachtet. Die Ausrichtung von Lang- bzw. Endlosfasern erfolgt meist
in einem Zwischenschritt vor der eigentlichen Bauteil-Fertigung, sodass

3Der Begriff ,,endlos“ bezieht sich darauf, dass die endliche Lange der Faser bei einer
mikromechanischen Betrachtung vernachléssigt werden kann, da sie gegeniiber dem
Faserdurchmesser sehr grof} ist [Sch07].
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2 Grundlagen polymerer Werkstoffe

ein Faser-Halbzeug mit der gewtinschten Struktur entsteht, siehe auch Ab-
schnitt 2.2.2. Dieses wird wiederum héufig zur Herstellung eines Faser-
Matrix-Halbzeugs verwendet, bei dem die Fasern bereits mit der Matrix
zusammengefiithrt sind. Im Falle von Endlosfasern bezeichnet man diese
auch als vorimpragnierte Halbzeuge (Prepregs). [Sch07; Ehr06]

Starken Einfluss auf das Materialverhalten, aber auch auf die Verarbei-
tungsmoglichkeiten, hat das Matrix-Material. Meist werden Duroplaste
oder Thermoplaste verwendet, deren Vor- und Nachteile fiir unterschiedliche
Anwendungen (siehe Abschnitt 2.1.2) auf den FKV iibergehen. Beispielswei-
se erreichen FKV mit duroplastischer Matrix héhere Festigkeiten, wahrend
FKV auf thermoplastischer Basis aufgrund der Schmelzbarkeit nicht nur
warm umgeformt und geschweifit, sondern auch wesentlich einfacher dem
Recycling zugefithrt werden kénnen. [Ehr06; Sch07; Jon94]

Duroplastische Prepregs miissen daher bis zur Bauteil-Fertigung um-
formbar bleiben, konnen also bei Herstellung nicht vollstandig ausgehértet
werden. Thermoplastische Prepregs sind davon nicht betroffen und koén-
nen nicht nur relativ problemlos gelagert, sondern ahnlich wie Metalle
warm umgeformt werden. Sie werden aufgrund dieser Ahnlichkeit auch als
Organobleche bezeichnet. [Sch07]

2.2.2 Faser-Anordnungen

Fiir die Anordnung der Fasern in Faser-Halbzeugen existieren zahlreiche
Moglichkeiten, die groBtenteils aus der Textilverarbeitung abgeleitet sind.
Einzelne Faser-Spinnfaden werden zu Garnen verdreht, die anschlielend
entweder zu parallel verlaufenden Strangen (Rovings) zusammengefasst
oder, durch Verdrehung mehrerer Garne, verzwirnt werden. Aus diesen wer-
den grofere Strukturen gebildet, meist mit einer gleichméafligen Verteilung
der Fasern auf die Flache des FKV. [Sch07; Ehr(6]

Die einfachste Form der Faserstruktur ist die unidirektionale, also par-
allele Anordnung von Fasern (UD). Sie ermoglicht die Verstarkung einer
bestimmten Belastungsrichtung im Material und hat daher fir die mathe-
matische Modellierung grofie Bedeutung. Auch in der Praxis werden viele
FKV mit UD-Faserstruktur hergestellt, haufig als mehrschichtige Laminate
(sieche Abschnitt 2.2.4). [Sch07; Jon94]

Eine weitere giangige Faserstruktur sind die Gewebe, bei denen sich
Fasern rechtwinklig kreuzen (Kett- und Schussfaden) und somit eine Ver-
starkung entlang zweier Richtungen erfolgt. Wie in der Textilindustrie
konnen verschiedene Webmuster (Bindungen) fiir die Kreuzung der Faden
verwendet werden, die auch einen Einfluss auf das resultierende Material-
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2.2 Faser-Kunststoff-Verbunde

verhalten haben. Die Grundvarianten werden in Abschnitt 2.2.3 vorgestellt.
[Ehr06; Sch07]

Im Normalfall sind die Anteile von Kett- und Schussfaden im Gewebe
gleich, d. h. die Verstarkungswirkung ist entlang beider Richtungen nahezu
identisch. Eine Sonderform stellen die kettstarken Gewebe dar, bei denen
der Anteil der Kettfaden stark tiberwiegt (80 % und mehr). Die Schussfiaden
dienen dabei weniger der Verstarkung, sondern hauptséchlich der Fixierung
der Kettfiden. Kettstarke Gewebe zeigen ein &hnliches Verhalten wie UD-
Faseranordnungen, sind jedoch als Faser-Halbzeug einfacher zu verarbeiten.
[Sch07; Ehr06]

Ein Nachteil von Geweben besteht darin, dass durch die Faserkriim-
mung in den Kreuzungspunkten die Festigkeit der Faser reduziert wird.
Dies kann durch Gelege vermieden werden, bei denen einzelne Lagen mit
unidirektionaler Faserorientierung verbunden werden. Typischerweise wird
die Faserorientierung tiber die Lagen variiert, beispielsweise mit Versatz
von jeweils 45°. [Sch07; Ehr06]

2.2.3 Gewebe-Bindungen

Die Bindung bezeichnet die Systematik, nach der beim Weben Kett- und
Schussfaden gekreuzt werden. Grundsétzlich kann ein Schussfaden entweder
iiber oder unter den einzelnen Kettfiden entlang gefiihrt werden, und es
kann ein Versatz des Musters fiir unterschiedliche Schussfaden erfolgen.

Der einfachste Bindungstyp ist die Leinwandbindung (engl. plain weave),
bei der der Schussfaden abwechselnd tiber und unter den Kettfaden gefiihrt
wird [GVW15]. Durch Versatz in Kettrichtung entsteht somit ein in beide
Richtungen alternierendes Muster, siche Abbildung 2.4a.

Fir Organobleche wird haufig die Koperbindung (engl. twill) verwendet,
bei deren Grundform der Schussfaden jeweils tiber bzw. unter mehreren
Kettfaden entlang gefithrt wird [Sch07]. Beim néchsten Schussfaden wird
das Muster um typischerweise einen Schritt in Schussrichtung versetzt, wo-
durch der charakteristische Kopergrat, ein schrig verlaufendes Muster, ent-
steht [GVW15]. Beispielhaft ist in Abbildung 2.4b eine 2/2-Képerbindung
dargestellt. Durch die groBeren Abstande der Kreuzungspunkte (Flottie-
rung) erlaubt die Képerbindung im Vergleich zur Leinwandbindung eine
bessere Annéherung an nicht abwickelbare* Formteile [Ehr06].

Die dritte textile Grundbindung ist die Atlasbindung, bei der die Flottie-

4 Abwickelbare Flichen kénnen unter Beibehaltung aller Lingen auf eine Ebene abge-
bildet werden. Dies ist beispielsweise fiir Kugeloberflichen nicht der Fall. [Kom53]
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2 Grundlagen polymerer Werkstofte

(a) Leinwandbindung (b) Koéperbindung (c) Atlasbindung

Abbildung 2.4: Grundbindungsarten fiir Gewebe, nach [Ehr06]. Kettfiden
in dunkelgrau, Schussfaden in hellgrau.

rung so gewahlt wird, dass die Kreuzungspunkte nicht direkt nebeneinander
liegen [GVW15]. Sie wird bei FKV fiir Spezialfélle wie spharische Bauteile
eingesetzt [Ehr06], die jedoch hier nicht betrachtet werden. Abbildung 2.4c
zeigt beispielhaft eine 1/7-Atlasbindung mit einem Versatz von 3.

2.2.4 Laminate

Die meist plattenféormigen Faser-Matrix-Halbzeuge werden typischerweise
aus mehreren Schichten von Fasern und Matrix gebildet. Sie gehoren damit
zu den Mehrschichtverbunden und werden, zumindest bei Verwendung einer
Polymermatrix, als Laminate bezeichnet. Als Schicht wird dabei ein von
Matrix-Material umschlossenes Faserpaket, z. B. ein Gewebe, interpretiert.
[Sch07]

Die Laminatstruktur fiigt weitere Freiheitsgrade fiir den Konstruktions-
prozess hinzu, die zur Anpassung an anwendungsspezifische Anforderungen
ausgenutzt werden konnen. Neben den Eigenschaften der Faser- und Matrix-
materialien sowie der Faser-Anordnungen konnen auch die des Laminates
gewéhlt werden, beispielsweise die Anzahl, Dicke und Reihenfolge der
Einzelschichten. Insbesondere bei Verwendung von Schichten mit unidirek-
tionaler Faserorientierung (UD-Schichten) wird meist die Ausrichtung der
Schichten (und damit die Faserrichtung) untereinander variiert, sodass die
Verstarkungswirkung richtungsabhéngig eingestellt werden kann [Sch07;
Jon94].

Die Ausrichtung der Schichten hat Einfluss auf das mechanische Materi-
alverhalten, auch im Sinne der Isotropie. Eine einzelne UD-Schicht und

16



2.3 Charakteristische Kenngrofien

auch ein Laminat aus gleich orientierten UD-Schichten (Abbildung 2.5a)
weist eine starke Anisotropie auf, da die Eigenschaften in Faserrichtung
stark von anderen Richtungen innerhalb der Plattenebene abweichen. Mit
steigender Anzahl enthaltener Faserrichtungen im Material nimmt der Grad
der Anisotropie in der Ebene ab: Gewebe oder 0°/90°-Kombinationen von
UD-Schichten wie in Abbildung 2.5b weisen bereits zwei Vorzugsrichtun-
gen mit ndherungsweise gleichen Eigenschaften auf, verhalten sich abseits
davon (z.B. bei Belastung unter 45°) aber noch stark abweichend [Sch07].
Laminate mit um 45° zueinander versetzten UD-Schichten (Abbildung 2.5¢)
kénnen mitunter schon als quasi-isotrop angenommen werden [Jon94].

(a) Unidirektional (UD) (b) 0° / 90° (¢) Quasi-isotrop

Abbildung 2.5: Typische Schichtanordnungen fiir Laminate, nach [Jon94]

2.3 Charakteristische KenngroBen

In diesem Abschnitt werden Kenngréfien zur Beschreibung von Polymer-
eigenschaften sowie messtechnische Verfahren zu deren Bestimmung vorge-
stellt. Der Fokus liegt dabei auf den mikroskopischen Eigenschaften des
Werkstoffes, die wiederum die makroskopischen elastischen Eigenschaften
bestimmen, deren Charakterisierung das Thema der vorliegenden Arbeit
ist. Fiir die Betrachtung der relevanten mechanischen Kenngrofien sei an
dieser Stelle auf Abschnitt 3.1 verwiesen, in dem neben der mathematischen
Modellierung auch ausgewéhlte Messverfahren vorgestellt werden.

Die Kunststoffprifung beschéftigt sich dariiber hinaus mit zahlreichen
weiteren Werkstoffeigenschaften, z. B. den elektrischen und optischen Kenn-
groffen des Polymers oder den verarbeitungstechnischen Eigenschaften der
Schmelze [FS11]. Diese sind jedoch nicht zur Charakterisierung des mecha-
nischen Materialverhaltens geeignet und werden daher im Rahmen dieser

17
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Arbeit nicht weiter betrachtet. Ebenfalls nicht betrachtet werden qualitati-
ve und bildgebende Verfahren wie die Mikroskopie und Rontgentechnik,
die zur Analyse der Gefiigestruktur von Polymeren verwendet werden.

Umfangreiche Ausfiihrungen zu diesen Aspekten der Kunststoffpriifung
finden sich beispielsweise in [GS11; FS11; EPO7].

2.3.1 Polymerisationsgrad und Molmassenverteilung

Ein wesentliches Merkmal eines Makromolekiils ist seine Kettenldnge, die
entweder durch die Anzahl der enthaltenen konstitutionellen Repetierein-
heiten Np (Polymerisationsgrad) oder durch die Molekiilmasse beschrieben
werden kann. Typischerweise wird die relative (auf ein Zwolftel der Mas-
se des Kohlenstoffisotops '2C normierte) Molekiilmasse betrachtet, deren
Zahlenwert mit der molaren Masse iibereinstimmt [MHM11]. Unter Ver-
nachléassigung der Endgruppen (Atome auferhalb der KRE) kann der
Zusammenhang zwischen Polymerisationsgrad und den molaren Massen
des Polymers und Monomers angegeben werden [EEH08; LGN14]:

MPOI mer
Np = —2% 2.1
: MMonomer ( )

Bei der Synthese entstehen Makromolekiile jedoch nicht mit einheitlichen,
sondern statistisch verteilten molaren Massen bzw. Polymerisationsgraden
(polydisperse Polymerisate). Diese Molmassenverteilung® kann messtech-
nisch bestimmt werden, siehe Abbildung 2.6, und wird typischerweise
iiber verschiedene Kenngrofien charakterisiert [MHM11]. Dazu wird von
einer diskreten Verteilung mit ¢ Klassen ausgegangen, wobei jede Klasse
die Molekiile mit einer bestimmten Kettenldnge bzw. molaren Masse M;
enthéalt. Pro Klasse kann demnach auch eine Molekilanzahl N; und eine
korrespondierende Masse m; angegeben werden. [KMN14]

Auf dieser Basis konnen unterschiedlich gewichtete Mittelwerte angege-
ben werden, z. B. bezogen auf die Molekiilanzahl (Zahlenmittel)

_ N - M:
M:Zl 7 7

n W’ (2.2)

5In der Literatur ist der inkorrekte Begriff ,,Molekulargewichtsverteilung® verbreitet.
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Abbildung 2.6: Exemplarische Molmassenverteilung fiir Polyamid 6

oder auf die Masse (Massemittel®)

> mi - M;

[FS11; MHM11; KMN14]. Allgemein gilt M, < M, [EEHO0S].

Die Molekiilkettenldnge bzw. molare Masse hat groflen Einfluss auf das
mechanische Verhalten des makroskopischen Polymers: Kurze Molekiil-
ketten fiihren zu einem sproden, lange Molekiilketten hingegen zu einem
zéheren und auch chemisch bestédndigeren Werkstoff. [FS11; MHMI11]

Eine Moglichkeit zur messtechnischen Bestimmung der Molmassenver-
teilung bietet die Gelpermeations-Chromatografie (GPC) nach DIN 55672,
bei der das Polymer in Losung gebracht und durch eine mit porésem Gel
gefiillte Saule geleitet wird. Die Porengréfien sind dabei iiber einen grofien
Bereich verteilt. Polymermolekiile konnen in Poren eindiffundieren, wenn
ihr Volumen kleiner als das Porenvolumen ist, wodurch ihr Durchfluss
verzogert wird (Retention). Kleine Molekiile mit geringer molarer Masse

In der Literatur ist der inkorrekte Begriff ,,Gewichtsmittel“ verbreitet.
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kénnen in viele Poren eindiffundieren und haben damit eine hohere Re-
tentionszeit als grofle Molekiile, die nur in wenige Poren eindiffundieren
konnen. Am Ausgang der Chromatografiesidule treten die Molekiile somit
der Grofie nach geordnet aus (beginnend mit den grofiten), sodass die
Molmassenverteilung abgeleitet werden kann. [FS11; DIN16a; DIN16b]

Alternativ kann das Zahlenmittel tiber die sogenannte Endgruppenana-
lyse bestimmt werden. Dazu wird die Anzahl bzw. Stoffmenge charak-
teristischer Endgruppen ausgewertet, z. B. der Carboxygruppe -COOH
bei Polyamid 6, um auf die Anzahl der Makromolekiile in der Probe und
dariiber auf die mittlere molare Masse zu schliefen. Dieser Prozess ist
experimentell in der Regel einfacher als die GPC. Voraussetzung hierfiir
ist, dass die Anzahl Endgruppen fur alle Makromolekiile gleich ist, d. h.
die Molekiile nicht verzweigt sind oder die Verzweigungsstruktur exakt
bekannt ist. [LGN14; EP07]

2.3.2 Viskositatszahl

Eine einfache Alternative zur GPC stellt die Losungsviskosimetrie dar,
bei der die Scherviskositit des gelosten Polymers betrachtet wird. Als
skalare Grofle kann diese nicht die gesamte Molmassenverteilung ersetzen,
sondern stellt lediglich ein Maf fiir die mittlere molare Masse dar. Letztere
kann zwar nicht direkt aus der Viskositat bestimmt werden, aber die
molaren Massen unterschiedlicher Proben zeigen gleiche Tendenzen wie
ihre Viskositaten: Hohe molare Massen bzw. lange Molekiilketten fithren
zu einer hoheren Viskositat. Die Losungsviskosimetrie eignet sich daher
besonders zur Untersuchung von Eigenschaftsdnderungen, insbesondere
dem Nachweis von Molekiilkettenabbau (siehe auch Abschnitt 2.4.3). [FS11]

Typischerweise wird nicht mit der (dynamischen) Viskositat 7, son-
dern mit der sogenannten Viskositatszahl VZ gearbeitet. Diese ist zwar
physikalisch schlecht interpretierbar ([VZ] = m®kg™!), kann aber ohne
Kenntnis weiterer Materialeigenschaften mithilfe eines Kapillarviskosime-
ters bestimmt werden. Sie ergibt sich aus den Durchlaufzeiten Tp und 77,
des gelosten Polymers bzw. des reinen Losemittels zu

TP - TP korr ) VL
V7 — (2P T IRk ) VL 2.4
<TL — 11, xorr mp (2.4)

wobei V1, das Volumen der Losung und mp die Masse des reinen Polymers
bezeichnet. Die Korrekturfaktoren Tp o bzw. 17, korr sind abhangig von
der Geometrie der Kapillare und in DIN 51562 definiert. [FS11; DIN99]
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Die Losungsviskosimetrie ist fiir unterschiedliche Polymere separat stan-
dardisiert, beispielsweise fiir Polyamide in DIN EN ISO 307 oder fir
Polyethylene und Polypropylene in DIN EN ISO 1628-3. Allgemeine Vor-
schriften finden sich in DIN EN ISO 1628-1. [DIN13b; DIN12b; DIN10b]

2.3.3 Kiristallisationsgrad

Die Gruppe der teilkristallinen Thermoplaste kann iiber den Kristallisati-
onsgrad ag charakterisiert werden, der angibt, wie grof3 der relative Anteil
kristalliner Bereiche am Gesamtvolumen ist. Allgemein gilt, dass kristalline
Bereiche hohere Festigkeiten und Schmelztemperaturen aufweisen als die
amorphen Bereiche im ansonsten gleichen Polymer [MHM11]. Die effekti-
ven (mittleren) KenngroBen des Werkstoffes variieren demnach mit dem
Kristallisationsgrad.

Zur messtechnischen Bestimmung dieser Grofle stehen verschiedene Ver-
fahren zur Verfiigung, deren Ergebnisse jedoch nicht direkt vergleichbar
sind [LGN14]. Eine Moglichkeit ist die dynamische Differenzkalorimetrie
(DSC) nach DIN EN ISO 11357, bei der die zum Aufschmelzen des Materi-
als erforderliche Energie bestimmt wird. Da diese fiir kristalline Bereiche
grofer als fiir amorphe Bereiche ist, kann daraus der Kristallisationsgrad
berechnet werden. In dhnlicher Weise kann auch die unterschiedliche Dich-
te von kristallinen und amorphen Bereichen ausgenutzt werden, um den
Kristallisationsgrad zu bestimmen. Typische Kristallisationsgrade fiir PA6
liegen im Bereich 10 % bis 60 % (starke Abhéngigkeit von der Abkiihlge-
schwindigkeit), fiir PP im Bereich 30 % bis 60 %. [MHM11; EEH12; LGN14;
DIN17b]

2.3.4 Wassergehalt

Viele Kunststoffe sind hygroskopisch, d.h. sie nehmen Wasser aus ihrer
Umgebung auf und lagern es ein. Dadurch kommt es zu einer Quellung,
also einer von der aufgenommenen Wassermenge abhangigen geometrischen
Ausdehnung, Zunahme der Masse m und Erweichung des Materials. Da das
makroskopische Materialverhalten durch diese Quellung stark beeinflusst
werden kann, ist der Wassergehalt w eine wichtige Kenngrofle fiir die
Charakterisierung von Polymeren. [FS11]

Die Fahigkeit, Wasser aufzunehmen, sowie der maximale Wassergehalt
sind vom Material und seinem Aufbau abhéngig. Polyamide zeigen beispiels-
weise im Vergleich zu anderen Polymeren eine sehr hohe Wasseraufnahme
von bis zu 10 %. Im Fall teilkristalliner Thermoplaste sinkt der maximale
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2 Grundlagen polymerer Werkstoffe

Wassergehalt mit steigendem Kristallisationsgrad, da das Wasser bevor-
zugt in den amorphen Bereichen eingelagert wird. Analog fiihrt auch eine
Verstarkung mit Glasfasern zu einer geringeren Wasseraufnahme. [Erh0g§]

Starke Quellung durch hohen Wassergehalt kann zum Versagen eines
Bauteils fithren und ist daher unerwiinscht, wiahrend die Zugabe geringer
Mengen von Wasser (oder speziellen Weichmachern) durchaus beabsichtigt
sein kann. Beispielsweise ist Polyamid nach der Produktion trocken und
relativ sprode, sodass der Wassergehalt bewusst erhoht wird, um die me-
chanischen Eigenschaften zu verbessern (Konditionierung). Das Erreichen
des maximalen Wassergehalts von 10 % fiihrt hingegen zu einer drastischen
und meist unerwiinschten Anderung des Materialverhaltens. [Erh08; FS11]

Die messtechnische Erfassung des Wassergehaltes erfolgt im einfachsten
Falle gravimetrisch, d. h. durch Wéagung der feuchten Probe. Anschlielend
wird die Probe getrocknet und erneut gewogen, sodass der Wassergehalt

geméf
o MWasser o Mfeucht — Mtrocken (2 5)

Mtrocken Mtrocken

bestimmt werden kann. Die Trocknung kann entfallen, wenn my,ocren bei-
spielsweise direkt bei Probenherstellung (d.h. vor der Konditionierung)
bestimmt wurde. Anzumerken ist, dass der Vorgang des Quellens zwar
reversibel ist, aber durch weitere, irreversible Prozesse wie Hydrolyse tiber-
lagert werden kann (siche Abschnitt 2.4.4). Eine vollstandige Trocknung des
Materials ist daher in der Praxis oft nicht moglich. Nachteil dieser Methode
ist, dass bei der Trocknung andere fliichtige Bestandteile (z. B. Monomer-
reste) ausgetrieben und félschlicherweise dem Wassergehalt zugerechnet
werden konnen. [Erh08; FS11]

Von diesem Problem nicht betroffen und ebenfalls verbreitet ist die
Feuchtebestimmung mittels Karl-Fischer-Titration, bei der das Wasser
durch eine chemische Reaktion unter Zugabe von Iod und Schwefeldioxid
verbraucht wird. Ziel ist es, das Ende der Reaktion, also den Zeitpunkt, an
dem das Wasser vollsténdig verbraucht ist, zu erfassen. Aus der bis dahin
zugegebenen lod-Menge kann dann auf den Wassergehalt der Probe riick-
geschlossen werden. Klassisch wird der Abbruch der Reaktion anhand einer
Farbénderung der Losung detektiert [Fis35], wihrend modernere Varianten
des Verfahrens stattdessen die Anderung der Leitfihigkeit durch die bei
der Reaktion entstehenden Ionen ausnutzen. Die Karl-Fischer-Titration
ist allgemein in ISO 760 und im Kontext der Polymercharakterisierung in
DIN EN ISO 15512 standardisiert. [FS11; ISO78; DIN17a]
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2.3 Charakteristische Kenngrofien

2.3.5 Chemische Zusammensetzung

Die chemische Zusammensetzung eines Polymers kann mittels Fourier-
Transformations-Infrarot-Spektroskopie (FTIR) charakterisiert werden.
Dazu werden die spektralen Absorptionsbanden einer Probe im Infrarot-
Bereich (IR) bestimmt und mit den charakteristischen Absorptionsbanden
typischer funktioneller Gruppen verglichen. Auf diese Weise kann die
Konzentration bekannter Substanzen im Polymer bestimmt werden, bei-
spielsweise das Mischungsverhéltnis von Polymerblends oder der Anteil
bestimmter Additive. Auflerdem kénnen unbekannte Materialproben mit-
tels FTIR-Spektroskopie identifiziert werden, indem das gesamte Absorp-
tionsspektrum mit einer Datenbank der Absorptionsspektren bekannter
Polymere abgeglichen wird. Abbildung 2.7 zeigt exemplarisch das Absorp-
tionsspektrum einer Polyamid-6-Probe. [FS11; AST16; AST13]
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Abbildung 2.7: Exemplarisches IR-Absorptionsspektrum von Polyamid 6,
aus [FS11]

Analog konnen Oxidationsprozesse nachverfolgt werden, indem die Ab-
sorptionsbanden typischer Oxidationsprodukte betrachtet werden. Eine
Alternative stellt die Verwendung der DSC nach ASTM D 3895 bzw.
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2 Grundlagen polymerer Werkstoffe

ASTM D 5885 dar, bei der die Zeit bis zum Beginn einer Oxidationsreakti-
on gemessen wird [AST19; AST17]. Da der Oxidationsprozess mafigeblich
durch stabilisierende Additive bestimmt ist, liefern diese Verfahren eine
Aussage tiber deren Konzentration und somit ebenfalls tiber die Zusam-
mensetzung des Polymers. [EP07]

2.3.6 KenngroBen von Faser-Kunststoff-Verbunden

Das Materialverhalten von Verbundwerkstoffen wird hauptsachlich durch
ihre Komponenten bestimmt, hier also Polymermatrix und Fasern. Die
zuvor beschriebenen chemischen bzw. mikroskopischen Kenngroflen des
Matrixmaterials sind also auch fiir FKV giiltig und ihre Anderung be-
einflusst das Werkstoffverhalten analog (wenn auch meist weniger stark).
Dies gilt prinzipiell auch fiir die Eigenschaften des Fasermaterials, das
allerdings meist nur hinsichtlich der mechanischen (in guter Néherung
linear-elastischen) Eigenschaften charakterisiert wird. Eine mikroskopische
bzw. mikromechanische Betrachtung des Materialverhaltens erfolgt, abseits
der Herstellungsmethoden, in der Regel nicht. [Jon94; NMB14]

Uber die Komponenteneigenschaften hinaus kann ein FKV durch die
Eigenschaften der Faser-Halbzeuge, z. B. die Faseranordnung (siche Ab-
schnitt 2.2.2) oder die Schichtfolge im Laminat (siehe Abschnitt 2.2.4)
charakterisiert werden. Diese stellen jedoch keine physikalischen Kenngro-
Ben dar. Kenngroflen im klassischen Sinne sind die Faserldnge sowie der
Anteil der Fasern am Gesamtvolumen des Bauteils (Faservolumenanteil)
[HC96]. Letzterer liegt typischerweise zwischen 50 % und 80 % [Gib16].

2.4 Eigenschaftsandernde Prozesse

Die charakteristischen Eigenschaften eines Polymers (siche Abschnitt 2.3)
konnen durch innere Prozesse oder Einwirkungen von auflen dauerhaft ver-
andert werden, wodurch sich auch das makroskopische Materialverhalten
irreversibel dndert. In der Regel fiihrt dies zu einer Verschlechterung des
Verhaltens im Bezug auf den Einsatzzweck (Schddigung), beispielsweise
durch sinkende mechanische Festigkeit, besonders wenn das Bauteil im
Betrieb groflen Belastungen oder aggressiven Umgebungsbedingungen aus-
gesetzt ist. Diese eigenschaftsdndernden Prozesse konnen zum Versagen
eines Bauteils fithren und sind daher mafigeblich fiir die Beurteilung der
Lebensdauer, also der Zeit, in der das Bauteil voll funktionsfihig ist. [EP07]

Kenntnisse iiber den Ablauf und die Wirkung eigenschaftsandernder
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2.4 FEigenschaftsandernde Prozesse

Prozesse miissen messtechnisch zuganglich, d. h. objektiv bewertbar, ge-
macht werden, um in die Bauteilauslegung, in die Optimierung von Werk-
stoffeigenschaften und Herstellungsparametern sowie in Modelle fiir die
Lebensdauerpradiktion einzuflieen. Das im weiteren Verlauf dieser Arbeit
vorgestellte Messverfahren wird u. a. auf kiinstlich gealterte Materialproben
angewendet, sieche Abschnitt 5.3.2, sodass ausgewéhlte eigenschaftsandern-
de Prozesse in diesem Abschnitt kurz diskutiert werden. Es sei jedoch
angemerkt, dass die Charakterisierung und Analyse dieser Eigenschaftséin-
derungen, beispielsweise hinsichtlich des zeitlichen Verlaufs oder der che-
misch/physikalischen Vorgénge, nicht Bestandteil der vorliegenden Arbeit
sind. Vielmehr soll auf die Moglichkeit hingewiesen werden, das vorgestellte
Messverfahren zukiinftig fiir derartige Untersuchungen einzusetzen.

2.4.1 Bezug zu DIN 50035

In der Literatur werden irreversible eigenschaftsverandernde Prozesse haufig
als Alterung bezeichnet, obwohl ein , Alter als zeitliche Kenngrofie analog
zum Lebensalter von Lebewesen nicht definiert wird. Offenbar wird die
Analogie lediglich im Sinne eines tiber einen langen Zeitraum ablaufenden
Prozesses interpretiert.

DIN 50035 definiert Alterung von Polymeren als ,,Gesamtheit aller im
Laufe der Zeit in einem Material irreversibel ablaufenden chemischen und
physikalischen Vorgénge®. Allgemein liefert dabei eine Alterungsursache
die chemisch-physikalischen Voraussetzungen fiir den Ablauf eines Al-
terungswvorgangs, dessen Auswirkungen auf den Werkstoff als Alterungs-
erscheinungen bezeichnet werden [DIN12a]. Diese Einteilung wird im Fol-
genden aufgegriffen.

2.4.2 Ablauf von Eigenschaftsanderungen

Eine mogliche Ursache fiir Eigenschaftsdnderungen sind thermodynamisch
instabile Zustidnde im Medium, beispielsweise Eigenspannungen oder Inho-
mogenitiaten. Grofleren Einfluss haben jedoch meist Vorgéange, die durch
auflere Einwirkung initiiert werden, z. B. durch Warme, Temperaturwechsel,
chemische aktive Medien wie Séuren, ultraviolette (UV) bzw. ionisierende
Strahlung oder hohe mechanische Beanspruchung [EP07]. Im realen Einsatz
sind Bauteile meist mehreren dieser Einfliisse gleichzeitig ausgesetzt.

Mit diesen Voraussetzungen wird eine Vielzahl von Vorgangen moglich,
die die Materialeigenschaften verandern. Bei Polymeren kann zwischen
chemischen und physikalischen Vorgangen unterschieden werden: Erstere
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2 Grundlagen polymerer Werkstoffe

verdndern die molekulare Struktur des Polymers, typischerweise durch
Verkiirzung (Abbau) oder Verlingerung (Nachpolymerisation bzw. Nach-
kondensation) der Molekiilketten oder die Bildung von Verzweigungen oder
Vernetzungen. Physikalische Vorgange fiihren hingegen zur Veranderung
der mikroskopischen Werkstoffstruktur, z. B. durch Nachkristallisation (bei
teilkristallinen Werkstoffen) oder Verédnderung des Mischungsverhéltnisses
bei mehrphasigen Werkstoffen, oder zu makroskopischen Anderungen an
der Bauteilform oder Materialstruktur. Im Gegensatz zu chemischen sind
physikalische Eigenschaftsanderungen durch vollstandiges Aufschmelzen
des Materials reversibel (bei Thermoplasten). [EP07; MHM11]

Die resultierenden Erscheinungen oder Auswirkungen dieser Prozesse
sind makroskopische, messbare Anderungen des Materialverhaltens, bei-
spielsweise Riss- oder Bruchbildung, Schwindung oder Verfarbung. Nach
DIN 50035 umfasst dies jedoch auch andere ,messbare Verdnderungen“,
z.B. im chemischen oder rheologischen Verhalten, sodass letztlich jede An-

derung messtechnisch zuganglicher Materialeigenschaften als , Erscheinung*
aufgefasst werden kann. [DIN12a; EPO7]

2.4.3 Molekularer Abbau

Beim Abbau von Polymeren werden chemische Bindungen in der Molekiil-
kette gespalten, wodurch es zu einer Verringerung der mittleren molaren
Masse bzw. zu einer Verschiebung oder Forménderung der Molmassen-
verteilung kommt. Diese konnen mittels Losungsviskosimetrie respektive
GPC-Analyse messtechnisch ermittelt werden (siehe auch Abschnitt 2.3).

Grundsatzlich ist die Depolymerisation von der Kettenspaltung zu unter-
scheiden: Erstere ist die direkte Umkehrung einer Kettenpolymerisations-
reaktion, d. h. es werden einzelne KRE bzw. monomere Bestandteile vom
Ende der Molekiilkette abgespalten. Die Kettenspaltung kann hingegen an
beliebigen Stellen der Molekiilkette erfolgen, sodass die beiden resultieren-
den Teil-Molekiile weiterhin polymer sind, allerdings eine gegeniiber dem
Ausgangsmolekiil stark reduzierte Kettenldnge aufweisen. Die Abnahme
der mittleren molaren Masse ist fiir Kettenspaltungen also signifikant hoher
als fiir Depolymerisationsreaktionen. [KMN14; EP07]

2.4.4 Hydrolyse

Fir die in dieser Arbeit hauptsachlich betrachteten Polykondensate ist die
Hydrolyse ein wichtiger Abbaumechanismus. Sie tritt in Anwesenheit von
Wasser auf und stellt die direkte Umkehrung der Kondensationsreaktion dar,
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2.4 FEigenschaftsandernde Prozesse

bei der Wasser als Nebenprodukt entsteht. Die Gruppe der Polykondensate
ist daher besonders hydrolyseempfindlich. [EP07; KMN14]

Die Hydrolysereaktion kann durch Verwendung saurer oder alkalischer
Losungen stark beschleunigt werden, bildet aber auch selbst Sauregruppen,
die die weitere Reaktion beschleunigen (Autokatalyse). Aulerdem ist die
Reaktionsgeschwindigkeit stark von der Temperatur abhiangig. [EP07]

Voraussetzung fiir die Hydrolyse ist die Verfiigharkeit von Wasser fiir die
Reaktion, wodurch sich eine Abhéngigkeit der Reaktionsgeschwindigkeit
vom Wassergehalt ergibt. Dieser stellt sich durch einen Diffusionsprozess
ein, sodass der Wassergehalt der Umgebung (z. B. Luftfeuchte bei Lagerung
in Luft) groBen Einfluss hat [EP07]. Der maximale Wassergehalt, der sich
auf diese Weise einstellen kann, ist vom Polymer und bei teilkristallinen
Thermoplasten zuséatzlich vom Kristallisationsgrad abhéngig, siehe auch
Abschnitt 2.3.
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3 Akustische Wellen in
Festkorpern

Zur mathematischen Beschreibung vieler physikalischer Phanomene werden
Modelle verwendet, die das komplexe reale Verhalten vereinfacht darstellen
und mathematisch zuganglich machen. Fiir die Betrachtung akustischer
Wellen sind die mechanischen Eigenschaften des Ausbreitungsmediums von
grofler Bedeutung, sodass ein geeignetes Materialmodell erforderlich ist.

Eine grundsatzliche Eigenschaft von Modellen ist der eingeschrankte
Giltigkeitsbereich: Das Modell liefert nur dann eine gute (ndherungsweise)
Beschreibung der Realitdt, wenn die enthaltenen Annahmen erfiillt sind,
bzw. wenn alle signifikanten Einflussgrofen in geeigneter Weise beriicksich-
tigt werden. Auflerdem kann die Giiltigkeit auf bestimmte Wertebereiche
(z. B. Frequenzbereiche), Skalierungen (z. B. mikroskopisch, makroskopisch)
oder mathematische Eigenschaften (z. B. lineare Zusammenhénge) begrenzt
sein. Fiir ein einzelnes physikalisches Phdnomen kénnen daher mehrere
verschiedene Modelle mit unterschiedlicher Detailliertheit und unterschied-
lichen Giiltigkeitsbereichen existieren.

Durch die Wahl eines konkreten Modells werden entsprechende charak-
teristische Groflen, hier Materialkenngroflen, verfliighar und quantitativ
bestimmbar. Diese sind jedoch nur im Rahmen des gewahlten Modells
glltig und werden im Folgenden als Modellparameter bezeichnet, um sie
von den modellunabhéngigen Materialeigenschaften zu unterscheiden.

Zur Beschreibung akustischer Wellen in Festkorpern werden in dieser
Arbeit zwei mechanische Modelle betrachtet: Ideale Elastizitat, bei der
mechanische Verluste und zeitabhéngige (dynamische) Effekte vernach-
lassigt werden, und die physikalisch umfassendere, aber mathematisch
kompliziertere Viskoelastizitit, bei der diese Effekte berticksichtigt werden.
AuBlerdem wird fir alle folgenden Betrachtungen die Homogenitéit des
Mediums, also die Ortsunabhéngigkeit der Materialeigenschaften iiber das
gesamte Volumen, angenommen.
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3 Akustische Wellen in Festkorpern

3.1 Linear-elastisches Materialverhalten

3.1.1 Hooke’'sches Gesetz

Linear-elastisches Materialverhalten zeichnet sich dadurch aus, dass zwi-
schen der mechanischen Dehnung (auch Verzerrung) € und der mecha-
nischen Spannung o ein proportionaler Zusammenhang, das Hooke’sche
Gesetz, besteht. Fiir nur eine Dimension gilt somit

o = Fke, (3.1)

wobei F der Elastizitatsmodul ist. Im dreidimensionalen Fall werden fiir
die mechanische Spannung (und analog fiir die Dehnung) Tensoren zweiter
Stufe angesetzt:

011 012 013

[0’] = 0921 0922 0923 (32)

031 032 033
Aus Symmetriegriinden gilt 0;; = 0; bzw. €;; = £j;, sodass jeweils nur sechs
unabhéangige Elemente auftreten. Diese konnen als Vektoren geschrieben
werden (Voigt’sche Notation), sodass gilt

T

a‘z(al 0y O3 04 O3 06) (3.3)

T
:<U11 O22 033 023 013 012)
bzw.
T

e:(51 €y €3 €4 E5 56) (3.4)
T

:(611 €92 €33 2€23 2e13 2512) .

Darin sind o;; und ¢;; die Normalspannungen bzw. Normaldehnungen in der
jeweiligen Raumrichtung, wéhrend o;; und ¢;; fiir 7 # j die Scherspannun-
gen bzw. -dehnungen bezeichnen. Analog kann der Elastizitatstensor, ein
Tensor vierter Ordnung, aus Symmetriegriinden als Matrix C geschrieben
werden und wird dann als Steifigkeitsmatrix bezeichnet. Das Hooke’sche
Gesetz fiir den dreidimensionalen Fall in Voigt’scher Notation lautet somit

o = Ce. (3.5)

Die Inverse der Steifigkeitsmatrix S = C~! wird als Nachgiebigkeitsmatrix
bezeichnet. [LSW09; Tsc89)

30
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3.1.2 Materialsymmetrien

Grundsatzlich ist das mechanische Verhalten eines linear-elastischen Fest-
korpers durch die Steifigkeits- oder Nachgiebigkeitsmatrix vollstandig be-
stimmt. Die Anzahl der Freiheitsgrade, d. h. der unabhéngigen Komponen-
ten in C, hiangt dabei von der Materialsymmetrie ab. Allgemein kénnen
aufgrund der Symmetrie 21 der 36 Komponenten unabhangig sein:

Cun Cr Ciy3 Cu Ci5 Cig

Cao Coz Ca Gy Coe

o _ Cs3 C3y O35 Cse
anisotrop 044 C45 046
sym. 055 C56

(3.6)

Dies ist der Fall, wenn das Material keinerlei rdumliche Symmetrieebenen
aufweist, sein Verhalten also vollstdndig richtungsabhéngig ist (Aniso-
tropie). Rdumliche Symmetrie bedeutet hier, dass das Materialverhalten
invariant beziiglich Rotationen um bestimmte Symmetrieachsen ist, wo-
durch Abhéngigkeiten in den Elementen der Steifigkeitsmatrix entstehen.
[Tsc89]

Orthotropie

Materialien, die drei Symmetrieebenen aufweisen, werden als orthotrop
bezeichnet und kénnen mit neun unabhéngigen Eintragen in der Steifig-
keitsmatrix bereits vollstédndig beschrieben werden [Tsc89):

C’1 1 C 12 013 0 0 0
022 023 0 0 0
C! 0 0 0
Corthotrop = 53 C44 0 0 (3 7)
Sym. C 55 0
CY66

Anschaulich bedeutet dies, dass keine Kopplung zwischen den Scherspan-
nungen und den Normaldehnungen auftritt. Ein typisches Beispiel fiir
orthotrope Materialien sind Gewebe, und somit auch FKV mit Fasergewe-
ben, siehe Abschnitt 2.2.3. Orthotropie ist die allgemeinste in dieser Arbeit
betrachtete Form der Materialsymmetrie.
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Transversalisotropie

Fir Materialien, die eine Symmetrieebene und eine darauf orthogonal ste-
hende Symmetrieachse aufweisen, reduziert sich die Steifigkeitsmatrix auf
eine Form mit fiinf Freiheitsgraden. Fiir die Symmetrieachse in 1-Richtung
ergibt sich

Cll 012 012 0 0 0

Cyp Oy 0 0 0

B Co O 0 0

Ctransv.—isotrop - 044 0 0 (38)
sym. Ces O
Cse
mit der Nebenbedingung
1

Ein Beispiel fiir diese transversal isotropen Materialien sind Extrusions-
produkte, deren Eigenschaften in Léngsrichtung und Schnittebene unter-
schiedlich, innerhalb der Schnittebene aber nahezu gleich sind. [Tsc89]

Isotropie

Fiir isotrope Materialien liegt keinerlei Richtungsabhangigkeit des Materi-
alverhaltens vor, sodass sich die Steifigkeitsmatrix auf

Cii Cip Cip O 0 0
011 012 0 0 0
B Ch 0 0 0
Cisotrop - 066 0 0 (310)
Sym. Cﬁﬁ 0
Ces
reduziert. Die Bedingung aus Gleichung (3.9) wird geméaf}
1
Cﬁﬁ = 5 (CH — 012) (311)

angepasst und es bleiben lediglich zwei Freiheitsgrade. [LSW09; Tsc89]
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Tetragonale Symmetrie

Eine weitere Form der Materialsymmetrie wird durch Gleichung (3.8)
beschrieben, wenn die Nebenbedingung Gleichung (3.9) verworfen wird.
Sie ist mit sechs Freiheitsgraden allgemeiner als die Transversalisotropie,
aber spezieller als die Orthotropie. Da keine Variante des Isotropiebegriffs
fiir diesen Fall existiert, wird im Folgenden die Bezeichnung ,tetragonale
Symmetrie* in Anlehnung an die Kristallographie gewéhlt. [New06; Sut84]

Die im weiteren Verlauf dieser Arbeit vorgestellten Ergebnisse zeigen,
dass bestimmte Organobleche durch ein tetragonales Materialmodell sehr
gut beschrieben werden konnen, siehe Abschnitt 6.4.3.

3.1.3 Aquivalente Modelldarstellungen

Neben der Darstellung der Modellparameter als Steifigkeitsmatrix C oder
Nachgiebigkeitsmatrix S existiert eine Reihe weiterer Formulierungen, die
mathematisch dquivalent sind und fiir bestimmte Anwendungen héufig
bevorzugt werden. Sie werden in der Regel unter Annahme von Isotropie
verwendet, konnen aber auch fiir andere Materialsymmetrien angegeben
werden.

Schallgeschwindigkeiten

In homogenen, unendlich ausgedehnten Festkorpern konnen sich Longitu-
dinalwellen und Transversalwellen ausbreiten, siche auch Abschnitt 3.3.1.
Die zugehorigen Ausbreitungsgeschwindigkeiten cp, und cr hangen tiber die
Dichte p von den Normal- und Scherkomponenten bzw. Steifigkeitsmatrix,
also deren Hauptdiagonalelementen, ab. Fiir den isotropen Fall ergibt sich
die bekannte Form [LSW09]

cr, = | —— 3.12

L . (3.12)
066

e = ¢ —. 3.13

T p (3.13)

Bei Verallgemeinerung auf Orthotropie, die Transversalisotropie als
Sonderfall einschlief$t, gilt fiir die Longitudinalwellengeschwindigkeit mit
Ausbreitung in ¢-Richtung

Cii
CL; =/ —- (3.14)
p
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Die Transversalwellengeschwindigkeiten hangen dann von den Scherkom-
ponenten ab und ergeben sich entsprechend der Voigt’schen Notation zu

|C C |C
Cr23 = 7447 Cr13 = \/755, Cr12 = 766- (3-15)
p p p

Elastizitatsmodul

Der Elastitzitdtsmodul E ist allgemein als der Proportionalitatsfaktor zwi-
schen mechanischer Spannung und Dehnung definiert, sieche Gleichung (3.1),
und beschreibt anschaulich den Widerstand des Korpers gegen seine me-
chanische Verformung. Er kann fiir die Belastungsrichtung ¢ einfach aus
der Nachgiebigkeitsmatrix bestimmt werden [LSWO09]:

1
E, = 1
t Sy (316)

Der Elastizitatsmodul allein liefert keine vollsténdige Modellbeschrei-
bung, da er selbst im isotropen Fall nur einen der zwei Freiheitsgrade
bestimmt. Er wird daher héufig in Kombination mit der Querkontraktions-
zahl v oder dem Schubmodul G angegeben.

In der mechanischen Materialpriifung, beispielsweise der Zugpriifung
(sieche Abschnitt 3.1.4), ist der Elastizitatsmodul eine der priméren Mess-
groflen.

Querkontraktionszahl

Bei einer Zugbelastung dehnen sich Materialien nicht nur in Zugrichtung
aus, sondern ziehen sich typischerweise in orthogonaler Richtung zusammen.
Die Querkontraktionszahl v, auch Poisson-Zahl, beschreibt das (negative)
Verhaltnis der Querdehnung in i-Richtung zur Léngsdehnung in j-Richtung,
sodass gilt [LSW09]
&ji

Typische Werte von v fiir Metalle und Kunststoffe liegen zwischen 0,3
und 0,5. Fiir den Sonderfall der auxetischen Materialien, die sich bei
Zugbelastung in Querrichtung ausdehnen, sind jedoch auch negative Werte
moglich [Eva9l].
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3.1 Linear-elastisches Materialverhalten

Lamé-Konstanten und Schubmodul

Eine weitere mathematische Darstellung der Modellparameter liefern die
Lamé-Konstanten, die beispielsweise bei der Formulierung und Losung der
Wellengleichung verwendet werden, siche Abschnitt 3.3.1. Sie werden unter
Annahme von Isotropie definiert als® [Tsc89; LSW09)

Ev
A= QI+v)1—2v) Ciz (3.18)
und g

Die zweite Lamé-Konstante G wird auch als Schubmodul (engl. shear
modulus) bezeichnet. Fiir nicht-isotrope Medien kann dieser gemifl

G23 = 044 (320)
Grs = Css (3.21)
G2 = Ces (3.22)

aus der Steifigkeitsmatrix bestimmt werden. [LSW09]

3.1.4 Standardisierte Messverfahren

Das klassische Messverfahren zur Bestimmung elastischer Eigenschaf-
ten an Probekorpern ist der Zugversuch, der fiir Polymerwerkstoffe in
DIN EN ISO 527 standardisiert ist. Der Probekorper wird dafiir beidsei-
tig eingspannt und mit konstanter Geschwindigkeit auseinandergezogen,
d.h. es wird eine mechanische Dehnung ¢ vorgegeben. Dabei wird die
resultierende mechanische Spannung o(e) aufgezeichnet. [DIN12c]

Im Gegensatz zu Metallen zeigen Kunststoffe nur fiir kleine Dehnungen
elastische Verformungen, d. h. o(¢) ist nur fir kleine Werte von € ndherungs-
weise linear. Die Berechnung des Elastizitdtsmoduls geméafl des Hooke’schen
Gesetzes in Gleichung (3.1) kann somit auch nur fir kleine Dehnungen
erfolgen. Die Norm schreibt hierfiir die ,,Bestimmung als Sekantenmodul®
vor, was mathematisch der Bestimmung des Differenzenquotienten im

1Um Verwechslungen mit der Wellenlinge A\ auszuschlieBen, wird die erste Lamé-
Konstante hier, entgegen der in der Literatur gingigen Nomenklatur, mit A bezeich-
net.
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3 Akustische Wellen in Festkérpern

Intervall zwischen e; = 0,05% und e, = 0,25 % entspricht:

o(e9) —o(e1)

E = (3.23)

Der Zusammenhang o(e) sowie die zwischen ¢; und g5 bestimmte Se-
kante sind exemplarisch in Abbildung 3.1 dargestellt. In diesem Beispiel
ergibt sich ein Wert von E ~ 2,8 GPa. Durch Erweiterung des Messsys-
tems um einen weiteren Sensor, der die Dehnung in Querrichtung erfasst,
kann bei der Zugpriifung auch die Poisson-Zahl bestimmt werden, siehe
Gleichung (3.17). [GS11; DIN12¢]|

70 |

60
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20 |

Zugspannung o(c) / MPa

10 - —— Messdaten
Sekante geméfl Norm

I I
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4
Zugdehnung ¢ / %

Abbildung 3.1: Ausschnitt aus dem Spannungs-Dehnungs-Diagramm ei-
ner Polyamid-6-Probe mit Sekante zur Bestimmung des
Elastizitatsmoduls gemafl DIN EN ISO 527

Alternativ kann der Elastizitdtsmodul auch im 3-Punkt-Biegeversuch
nach DIN EN ISO 178 ermittelt werden. Dabei wird die Probe an ihren
Enden aufgelegt und in der Mitte durch einen Priifstempel belastet, dessen
Bewegungsgeschwindigkeit konstant ist. Abhéngig vom konkreten Aufbau
des Messsystems werden dann eine Biegespannung und -dehnung (auch
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3.2 Linear-viskoelastisches Materialverhalten

Randfaserdehnung) definiert, aus denen analog zu Gleichung (3.23) der
Elastizitdtsmodul berechnet werden kann. [GS11; DIN13a]

3.2 Linear-viskoelastisches Materialverhalten

In vielen Materialien, darunter den in dieser Arbeit betrachteten polymeren
Werkstoffen, kann eine signifikante Dampfung akustischer Wellen durch
Absorption beobachtet werden. Da Absorption jedoch durch die Annahmen
des bisher betrachteten linear-elastischen Materialmodells vernachléssigt
wird, muss fiir ihre Betrachtung das physikalisch allgemeinere Modell der
Viskoelastizitit verwendet werden. Aufgrund der sehr kleinen Verformungen
durch akustische Wellen wird im Folgenden, analog zu Abschnitt 3.1, von
linearem Materialverhalten ausgegangen.

3.2.1 Relaxation und Retardartion

Wird eine konstante mechanische Dehnung vorgegeben, folgt nach den
Grundsatzen der Elastizitat zundchst eine mechanische Spannung, die aller-
dings mit der Zeit abféllt. Dieser Effekt wird als Relazation bezeichnet. Im
umgekehrten Fall einer konstanten Spannung folgt zunéchst eine (elastische)
Dehnung, die im weiteren Verlauf ansteigt (Retardartion bzw. Kriechen).
Die viskoelastischen Eigenschaften eines Materials konnen durch die Be-
trachtung von Relaxations- und Retardartionsvorgéngen charakterisiert
werden. Messtechnisch kann dies beispielsweise in Zeitstandszugversuchen
erfolgen, siche Abschnitt 3.2.4. [Mail0; GS11]

3.2.2 Mathematische Beschreibung

Durch die Zeitabhéngigkeit der im Material ablaufenden Prozesse konnen
die mechanischen Grofien nicht mehr als Konstanten beschrieben werden,
sondern miissen als Funktionen der Zeit angenommen werden. Die mechani-
schen Spannungen gehen somit tiber in o(t), die Dehnungen analog in (t).
Der Zusammenhang zwischen diesen Groflen wird dann nicht mehr tber ei-
ne gewohnliche Funktion, sondern einen Operator beschrieben (anschaulich
hier eine ,,Funktion einer Funktion®):

o(t) = Q{e(t)} (3.24)

bzw.

e(t) = 9 Ho(t)}. (3.25)
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3 Akustische Wellen in Festkérpern

Fir kleine Deformationen kann Q als linearer Operator angesetzt werden.
Mit der Sprungfunktion (Heaviside-Funktion)

0 firt <0
H(t) = . (3.26)
1 firt >0
kann dann die Reaktion auf eine zum Zeitpunkt ¢ = 0 aufgebrachte
konstante Dehnung von ¢ als
Qc(t) = Q{H(t)eo} (3.27)

bzw. analog auf eine Spannung von o als
Qs(t) = Q H{H(t)oo} (3.28)

geschrieben werden. Q)¢ (t) wird als Relaxationsmodul und Q;(¢) als Kriech-
nachgiebigkeit (inverser Kriechmodul) bezeichnet. Sie stellen charakteristi-
sche Funktionen des Materials dar, analog zu den Modellparametern im
elastischen Fall. [Mail0; Tsc89]

Geméf des Boltzmann’schen Superpositionsprinzips kann

t
o(t) = / Qq(t — 7)de(r) (3.29)
geschrieben werden?. Analog gilt

£(t) = / Q;(t — 7)do (7). (3.30)

In dieser Formulierung ist implizit die Annahme der Kausalitat

Qa(t<0)=Q;(t<0)=0 (3.31)

enthalten, also die Forderung, dass das Materialverhalten nur von vergan-
genen, nicht aber von zukiinftigen Zusténden abhangen kann. Wird durch
geeignete Wahl der Zeitachse zudem festgelegt, dass mechanische Belas-
tungen erst ab dem Zeitpunkt ¢ = 0 auftreten, kénnen Gleichung (3.29)

2Diese Form einer Integration einer Funktion beziiglich einer Funktion wird als

Riemann-Stieltjes-Integral bezeichnet. Unter Voraussetzung der Differenzierbarkeit

der Integratorfunktion gilt de(r) = dz(:) dr.
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3.2 Linear-viskoelastisches Materialverhalten

und Gleichung (3.30) umgeschrieben werden zu

t

o(t) =e(t =0")Qa(t) + /Qg(t — T)dz(:)dT (3.32)
o (o do(r)
e(t) = ot = 01)Qy(t) + / Qut — ) T, (3.33)

0

mit £ = 07 dem rechtsseitigen Grenzwert fiir ¢ — 0. Anschaulich bedeutet
dies, dass das Materialverhalten fiir jeden Zeitpunkt ¢ von der gesamten
Vergangenheit (konkret: der Gesamtheit der zeitlichen Anderungen der
mechanischen Dehnung bzw. Spannung bis zum betrachteten Zeitpunkt)
abhangt. [Mail0; Tsc89]

Der zunachst allgemein angesetzte Operator Q wird durch diese Betrach-
tung wieder auf eine gewohnliche Funktion, namlich den Relaxationsmodul
Qc(t) oder die Kriechnachgiebigkeit Q;(t) zurtickgefithrt. Bause diskutiert,
ausgehend von makromechanischen Analogiemodellen, unterschiedliche
mathematische Formulierungen fiir diese Funktionen und wahlt fiir seine
Arbeiten das fraktionale Zener-Modell. Dieses wird im Folgenden ebenfalls
verwendet und daher in Abschnitt 3.2.5 vorgestellt. [Mail0; Baul6]

Eine Interpretation der Materialfunktionen ist auch im Frequenzbereich
moglich. Wird die Fourier-Transformierte von Gleichung (3.32)

& (jw) = jwQa (jw)&(jw), (3.34)

mit der Kreisfrequenz w betrachtet, kann der komplexe Modul

QG+(jw) = jw@c;(jw) (3.35)

definiert werden. In Analogie zur Systemtheorie kann der Relaxations-
modul Qq(t) als Sprungantwort und die zeitliche Ableitung Qg (t) als
Impulsantwort betrachtet werden. Der komplexe Modul kann somit als
Frequenzgang interpretiert werden, da gilt:

Qc(t) o—e jwQg(jw) = Qa+(jw) (3.36)

Héaufig wird der komplexe Modul in Speichermodul @’(w) und Verlustmodul
Q" (w) zerlegt

Qa(jw) = Qg(w) +j@a(w). (3.37)
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3 Akustische Wellen in Festkérpern

Damit kann auch ein Verlustwinkel des Materials gemaf
QL)
Qa(w)

definiert werden. Eine analoge Betrachtung ist fiir die Kriechnachgiebigkeit
moglich. [GS11; Mail0)]

tan d(w) (3.38)

3.2.3 Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip

Das mechanische Verhalten viskoelastischer Kunststoffe ist nicht nur von
der Zeit bzw. der Frequenz, sondern auch von der Temperatur 9 abhéngig,
da die zugrunde liegenden molekularen Prozesse stark temperaturabhéangig
sind. Die Definition des Relaxationsmoduls aus Gleichung (3.29) kann
somit als

o(t,0) = / Qq(t — 7, 9)de(r) (3.39)

geschrieben werden, d. h. die Materialfunktionen werden auch als Funk-
tionen der Temperatur aufgefasst. Dies gilt, ebenso wie die folgenden
Betrachtungen, analog fir die Kriechnachgiebigkeit aus Gleichung (3.30).
[SMO05; Fer80]

Wird durch eine Temperaturdnderung nur die Geschwindigkeit, nicht
aber die Art der molekularen Prozesse beeinflusst, entspricht dies einer
zeitlichen Skalierung der Materialfunktion gemaf3

Qalt, 1) = Qo (-,02). (3.40)
Polymere, die Gleichung (3.40) erfiillen, werden als thermo-rheologisch
einfache Polymere bezeichnet. [SM05; Emr05]

Dieser als Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip bezeichnete Zusam-
menhang hat grofle praktische Bedeutung: Statt die viskoelastischen Ma-
terialeigenschaften fiir sehr groflie Zeitintervalle zu bestimmen, kénnen
mehrere Messungen fiir kurze Zeitintervalle, aber bei unterschiedlichen
Temperaturen 19; durchgefiithrt werden. Die entstehenden Kurvenverldufe
kénnen dann durch einen Faktor ay(v;) entlang der Zeitachse verschoben
werden und bilden gemeinsam eine sog. Masterkurve. So konnen Zeitinter-
valle betrachtet werden, deren Untersuchung bei konstanter Temperatur
durch den enormen Zeitaufwand nicht praktikabel wére. Eine Moglich-
keit zur Bestimmung des Verschiebungsfaktors, die in der Umgebung der

40



3.2 Linear-viskoelastisches Materialverhalten

Glasiibergangstemperatur ¢ anwendbar ist, liefert die WLF-Gleichung
(benannt nach den Autoren Williams, Landel und Ferry)

QWLF (79 - 19(;)
Pwrr + 0 — g’

logay = — (3.41)

wobei awrr und Swrr empirisch bestimmte Konstanten sind [WLF55]. Fir
alternative Verfahren sei auf [Emr05] verwiesen. [SM05; GS11]

Im Kontext der Ultraschallmesstechnik ist ein weiterer Aspekt dieser Zu-
sammenhénge von Bedeutung: Wird das Zeit-Temperatur-Superpositions-
prinzip in den Frequenzbereich iibertragen, konnen Aussagen iiber das
Materialverhalten bei dynamischer Belastung gemacht werden. Analog zu
Gleichung (3.40) gilt

QG(jw)/&l) - QG(jwaﬁ)Q92)7 (342)

d. h. auch das Relaxations- bzw. Retardationsspektrum wird in Abhangig-
keit von der Temperatur skaliert. Anschaulich bedeutet dies, dass hohere
Frequenzen bei konstanter Temperatur zu einem Anstieg des Relaxations-
moduls, also zu einer Versteifung des Materials, fithren, da die molekularen
Prozesse in der zur Verfiigung stehenden Zeit nicht vollstandig ablaufen
konnen. Der umgekehrte Fall konstanter Frequenz und erhohter Temperatur
beschleunigt die molekularen Prozesse, was zu einer effektiven Erweichung
des Materials fiihrt.

Es sei auflerdem erwéihnt, dass auch die dynamische Viskositéit des
Polymers auf diese Weise mit der Temperatur skaliert, wobei

ay = (3.43)

gilt. [Emr05; Fer80; SMO05]

3.2.4 Standardisierte Messverfahren

Klassische Verfahren zur mechanischen Bestimmung der viskoelastischen
Eigenschaften von Polymeren sind die Zeitstandversuche, bei denen Re-
laxation bzw. Retardation iiber lange Zeitraume aufgenommen werden.
In Anlehnung an die konventionellen Zug- und Biegeversuche (siehe Ab-
schnitt 3.1.4) existieren Zeitstandzugversuche nach DIN EN ISO 899-1
sowie Zeitstandbiegeversuche nach DIN EN ISO 899-2, bei denen jedoch die
mechanische Belastung konstant gehalten wird. So kann das zeitabhangige
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3 Akustische Wellen in Festkérpern

Materialverhalten charakterisiert werden. [DIN18; DIN15]

Typischerweise werden Retardationsversuche durchgefiihrt, d.h. eine
konstante mechanische Spannung oy = const. wird vorgegeben und die
resultierende Dehnung e(t) aufgezeichnet. Davon kann der Kriechmodul

%WOZag (3.44)

abgeleitet werden. Der umgekehrte Relaxationsversuch liefert

Qa(t) = —, (3.45)

hat aber in der Praxis eine untergeordnete Bedeutung. [GS11]

Eine weitere Methode zur mechanischen Bestimmung viskoelastischer Ma-
terialeigenschaften ist die dynamisch-mechanische Analyse (DMA). Dafiir
existieren verschiedene Varianten, z. B. mit freien, gedampften Schwingun-
gen [DINOS8] oder resonanten Schwingungen [DIN96], doch iiberwiegend
werden erzwungene Schwingungen verwendet [DIN11; GS11]. Wird ei-
ne sinusférmig variierende mechanische Dehnung aufgebracht, zeigt die
resultierende mechanische Spannung eine ebenfalls sinusformige Zeitab-
hangigkeit mit gleicher Frequenz, aber abweichender Phasenlage. Die Pha-
senverschiebung d(w) entspricht dann gerade dem Verlustwinkel gemaf3
Gleichung (3.38). Durch Variation der Kreisfrequenz w kann somit der
komplexe Modul Qg (jw) messtechnisch erfasst werden. [GS11]

3.2.5 Das fraktionale Zener-Modell

Das fraktionale Zener-Modell ist eine Generalisierung des klassischen Zener-
Modells nach [Zen48|, dem das makromechanische Analogmodell in Abbil-
dung 3.2 zugrunde liegt.

Das klassische Zener-Modell ermdoglicht bereits die gemeinsame Abbil-
dung von Relaxations- und Kriecheffekten, die im viskoelastischen Material
auftreten. Seine Differentialgleichung lautet

o(t) + 1,0(t) = B (e(t) + (1)), (3.46)
wobei 0
"= (3.47)
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E,

Abbildung 3.2: Zener-Modell als makromechanisches Analogmodell fiir vis-
koelastisches Materialverhalten, nach [Mail0]

die Relaxationskonstante und

B+ B,

- 3.48
T, 55 " (3.48)

die Retardationskonstante bezeichnen. Die charakteristischen Materialfunk-
tionen ergeben sich damit zu

e T (3.49)

und

To Te — Ty _t
t) = l—e = 3.50
Qi) = o+ 5 (1-e7F), (350)

sodass exponentielle Zeitabhéngigkeiten abgebildet werden. [Zen48; Mail0]

Im fraktionalen Zener-Modell werden Ableitungsordnungen v € R™
zugelassen, sodass

t
dv L PO dr n—1<wv<n,
s -
S f (@) v=n

die fraktionale Ableitung v-ter Ordnung mit n = [v] und der Gamma-
Funktion I' darstellt [Cap67]. Fir die mathematischen Hintergriinde der
fraktionalen Infinitesimalrechnung sei an dieser Stelle auf die Literatur
verwiesen, beispielsweise [Her14].

Analog zu Gleichung (3.46) ergibt sich die Differentialgleichung des
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fraktionalen Zener-Modells zu

v

o(t)+ 72 dt”g(t) =F <5(t) + T:j;)&“(t)) ) (3.52)

Die charakteristischen Materialfunktionen gehen somit in

Qult) = E1 + By = T_ng T, ((—Ti)) (3.53)
und . S oo
QJ(t) N By, " EyTe (1 — T ((_Tg) )) . <3'54)
tiber. [Mail0)]

Im Gegensatz zum klassischen Zener-Modell gemafl Gleichung (3.49)
bzw. Gleichung (3.50) ist die Zeitabhingigkeit in Gleichung (3.53) bzw.
Gleichung (3.54) nicht mehr iiber die Exponentialfunktion definiert, sondern
iiber die allgemeinere Mittag-Lefller-Funktion

e} x'I’L

2 C(on+1)

n=0

T, (z) = (3.55)

Fiir den betrachteten Wertebereich von x < 0 (da t > 0) ist Y, () monoton
fallend, wobei tiber den Parameter v zwischen einem hyperbolischen und
einem exponentiellen Abfallen variiert wird. Fir v = 1 gilt T{(x) = e?,
sodass das klassische Zener-Modell als Spezialfall des fraktionalen Zener-
Modells enthalten ist. [Ber05; Mail0]

Die viskoelastischen Eigenschaften des Materials werden durch das frak-
tionale Zener-Modell somit auf die drei skalaren Parameter 7,, 7. und v
abgebildet, die sich wiederum zur Identifikation im inversen Verfahren
cignen. [Baul6]

3.3 Schallausbreitung im Wellenleiter

3.3.1 Wellengleichung

Die Wellengleichung fiir ein homogenes, linear-elastisches, isotropes Medium
im dreidimensionalen Fall lautet [Ach73; LSW09]

0%d

GAd + (A + G) graddivd = P

(3.56)

44
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Darin bezeichnet d die mechanische Verschiebung (Auslenkung eines Teil-
chens) und ¢ die Zeit. Die Eigenschaften des Ausbreitungsmediums werden
durch die Dichte p sowie die Lamé-Konstanten A und G beschrieben,
siche auch Gleichung (3.18) und Gleichung (3.19). Gleichung (3.56) ist
im Allgemeinen nur numerisch 16sbar, beispielsweise mithilfe der Finite-
Elemente-Methode (FEM) [LSWO09].

Analytische Losungen sind nur fiir spezielle Geometrien méglich und
miissen somit an den konkreten Fall angepasst werden. Letztlich wird dabei
meist eine zeitharmonische und ortsabhéngige Funktion der Form

d(2,1) = dampre @) (3.57)

angesetzt, hier der Ubersichtlichkeit halber fiir den eindimensionalen Fall
mit Ortskoordinate x dargestellt. Darin wird die zeitliche Abhangigkeit
durch die Kreisfrequenz w = 27 f und die 6rtliche Abhéngigkeit durch die
Kreiswellenzahl k = 27” beschrieben®, wobei A die Wellenlédnge bezeichnet.
[AchT73]

In unendlich ausgedehnten, homogenen Festkorpern sind allgemein Lon-
gitudinalwellen und Transversalwellen ausbreitungsfihig. Erstere weisen
eine Teilchenbewegung in Ausbreitungsrichtung der Welle auf, zweitere
eine Teilchenbewegung orthogonal dazu. Diese beiden Grundwellenarten
konnen direkt aus der Wellengleichung abgeleitet werden. [LSW09]

3.3.2 Gefiihrte Wellen

Reale Ausbreitungsmedien sind raumlich begrenzt, weisen also Grenzschich-
ten zu anderen Medien auf, mit denen die Wellen interagieren. Sind die
betrachteten raumlichen Abmessungen grofl gegeniiber der Wellenlénge

c

A 7 (3.58)
mit Schallgeschwindigkeit ¢ und Frequenz f, kann die Schallausbreitung
durch einfache Phanomene wie Reflexion, Brechung usw. analog zur Strah-
lenoptik hinreichend gut beschrieben werden. Werden hingegen Geometrien
in der Groflenordnung der Wellenlénge oder entsprechende Umgebungen
der Grenzschichten betrachtet, ist eine Beeinflussung der Wellenausbrei-
tungsrichtung und der Schwingungsform zu beobachten — es treten gefiihrte

3Die gewohnliche Wellenzahl, also %, wird in dieser Arbeit nicht verwendet, da das
dafiir géngige Symbol v bereits fiir die Poisson-Zahl verwendet wird.
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Wellen auf. Dient ein Medium der gerichteten Ausbreitung (geftihrter)
Wellen, wird es als Wellenleiter bezeichnet. [Aul90b]

Abhéngig von der Geometrie und den Materialeigenschaften auf beiden
Seiten der Grenzschicht ergibt sich eine Reihe moglicher Wellenarten, die
als Uberlagerung der beiden Grundwellenarten aufgefasst werden kon-
nen. Ein Beispiel stellen Rayleigh-Wellen dar, die sich mit elliptischer
Teilchenauslenkung (d. h. longitudinalen und transversalen Anteilen) ent-
lang einer Festkorperoberfliche ausbreiten. Sie wurden bereits Ende des
19. Jahrhunderts mathematisch beschrieben. [Ach73; Ray85].

Fir alle Wellenarten muss die akustische Feldverteilung im Medium
gewisse Randbedingungen beziiglich der Geometrie und der Materialeigen-
schaften erfiillen, damit eine Welle ausbreitungsfahig ist. Feldverteilungen
bzw. Schwingungsformen, die dies tun, werden als Moden bezeichnet. Die
akustische Anregung bestimmt, welche der (theoretisch unendlich vielen)
ausbreitungsfihigen Moden sich tatséchlich ausbreiten und zur gesamten
Welle tiberlagern. [Aul90b]

3.3.3 Dispersion

Als Dispersion wird die Abhédngigkeit der Ausbreitungsgeschwindigkeit
akustischer oder auch elektromagnetischer Wellen von einer anderen Grofle,
meist der Frequenz, bezeichnet. Sie ist selbst abhangig von der jeweiligen
Geometrie und den mechanischen Materialeigenschaften des Wellenleiters.
Die Analyse der Dispersionseigenschaften lésst also Riickschliisse auf das
Ausbreitungsmedium zu.

Dispersionsmechanismen

Es existieren drei unterschiedliche physikalische Effekte, die als Dispersion
bezeichnet werden. Sie konnen unabhangig voneinander auftreten und sich
iiberlagern:

Im Allgemeinen unterscheidet sich die Ausbreitungsgeschwindigkeit un-
terschiedlicher Schwingungsmoden, d. h. sie &ndert sich abhéngig davon,
welche Mode angeregt wird und die akustische Energie transportiert. Dieser
Effekt wird als Modendispersion bezeichnet. [Aul90b)]

Dariiber hinaus beschreibt die Wellenleiterdispersion die Frequenzabhan-
gigkeit der Ausbreitungsgeschwindigkeit infolge der geometrischen Eigen-
schaften des Wellenleiters. Sie tritt zusatzlich zur Modendispersion auf, da
die Ausbreitungsgeschwindigkeit in der Regel bereits fiir einzelne Moden
frequenzabhéngig ist. Eine Ausnahme bildet beispielsweise die horizontal
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3.3 Schallausbreitung im Wellenleiter

polarisierte Schermode (SHO-Mode) in einschichtigen Plattenwellenleitern,
die dispersionsfrei ist. [Ach73; Aul90b]

Der dritte Dispersionsmechanismus ist die Materialdispersion, die eine
Frequenzabhangigkeit der charakteristischen Kenngréfien des Materials be-
schreibt, beispielsweise der Longitudinalwellengeschwindigkeit. Sie tritt auf,
wenn das Material kein elastisches Verhalten im Sinne von Gleichung (3.5)
aufweist, beispielsweise aufgrund von Absorption [OJM81; WHMO00; Raul2].
Zu beachten ist, dass Materialdispersion unabhéngig von der Geometrie
und somit auch unter Freiraumbedingungen auftritt.

Charakteristische GroBen

Die dispersiven Eigenschaften eines Mediums werden mathematisch durch
den Zusammenhang zwischen (Kreis-)Wellenzahl und (Kreis-)Frequenz,
die Dispersionsrelation, beschrieben [Aul90b]:

wi = (k) (3.59)

Sie kann fiir jede Mode angegeben werden, wobei der Index ¢ im Folgenden
aus Griinden der Ubersichtlichkeit entfillt. Hiufig wird auch die Umkehrung
der Dispersionsrelation betrachtet, also die Funktion k(w).

Alternativ werden die Phasengeschwindigkeit

cp(w) = — (3.60)

und (falls keine Materialdispersion vorliegt) die Gruppengeschwindigkeit

Cg(w) = ZC]: (3.61)

definiert, die eine anschauliche Interpretation der Dispersion erlauben: c,
entspricht der Ausbreitungsgeschwindigkeit eines Punktes gleicher Phase,
wahrend die ¢, die Ausbreitung eines Wellenpakets (d.h. der Hullkur-
ve) beschreibt. Im dispersionsfreien Fall ist Gleichung (3.59) ein linearer
Zusammenhang mit Proportionalitdtsfaktor gemafl Gleichung (3.60):

w = cpk (3.62)

Aus Gleichung (3.61) folgt dann, dass ¢, = ¢, # f(w). Fiir dispersionsbe-
haftete Moden gilt hingegen ¢, > ¢,. [Ach73; Aul90a; Aul90b)]
Im Dispersionsdiagramm werden die genannten Grofien in Abhéangig-
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keit von der (Kreis-)Frequenz grafisch dargestellt. Abbildung 3.4 zeigt
exemplarisch den Zusammenhang k(f) = k(5=) fiir Lamb-Wellen in ei-
nem Plattenwellenleiter. Es sei darauf hingewiesen, dass in dieser Arbeit
alle Dispersionsdiagramme in der Form k(f) statt k(w) dargestellt wer-
den, um eine einfachere physikalische Interpretation der Frequenzachse zu
ermoglichen.

3.3.4 Lamb-Wellen im Plattenwellenleiter

Das im weiteren Verlauf dieser Arbeit vorgestellte Messverfahren dient
zur Charakterisierung plattenférmiger Probekorper. Eine Plattengeometrie
in diesem Sinne ist ein Quader, bei dem die Dicke bzw. Hohe A klein
gegeniiber der Lange [ und Breite b ist. Fiir die mathematische Modellierung
wird typischerweise eine geometrische Begrenzung nur in Dickenrichtung
angesetzt, d. h. die iibrigen Raumrichtungen werden implizit als unendlich
ausgedehnt angenommen. Fiir typische Verhaltnisse 10 < % < 100 ist dies
bereits eine sehr gute Naherung.

Im Plattenwellenleiter sind Lamb-Wellen ausbreitungsfahig, die sich aus
longitudinalen und vertikal polarisierten, d. h. orthogonal zur Plattenebene
(,,out of plane®) orientierten Transversal-Komponenten zusammensetzen. In
der horizontalen Transversal-Richtung (,,in plane“) entfallen aufgrund der
Annahme unendlicher Ausdehnung die mechanischen Dehnungen, was als
ebener Dehnungszustand (engl. plane strain) bezeichnet wird. Entsprechend
der Teilchenauslenkung kénnen die einzelnen Schwingungsmoden von Lamb-
Wellen in symmetrische und asymmetrische Moden unterteilt werden.
Abbildung 3.3 zeigt schematisch die mechanischen Verschiebungen der
symmetrischen und asymmetrischen Mode nullter Ordnung (SO- bzw. A0-
Mode).

Lamb-Wellen werden mathematisch durch die Rayleigh-Lamb-Frequenz-

Abbildung 3.3: Mechanische Verschiebungen fiir die SO- (links) und AO-
Mode (rechts) Mode im Querschnitt eines Plattenwellenlei-
ters
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3.3 Schallausbreitung im Wellenleiter

gleichung

(3.63)

tankelh [ dkPkokr \T
(kT — k2)?

tan kL% N

mit den Abkirzungen (Wellenzahlen der longitudinalen bzw. transversalen
Schwingungskomponenten)

w2

ki=——k (3.64)
L
2
R (3.65)
Cr

beschrieben. Diese liefert fiir eine vorgegebene Kreisfrequenz w die Wel-
lenzahlen der ausbreitungsfihigen Moden, wobei die Losungen fiir den
Exponenten +1 mit den symmetrischen und fiir —1 mit den asymmetri-
schen Moden korrespondieren. Gleichung (3.63) ist nur numerisch lésbar.
[Lam17; Ach73; Aul90b]
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Abbildung 3.4: Exemplarisches Dispersionsdiagramm fiir Lamb-Wellen in
Polypropylen, Plattendicke d = 3 mm
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3 Akustische Wellen in Festkorpern

In Abbildung 3.4 ist exemplarisch das Dispersionsdiagramm in k( f)-Form
fiir eine Polypropylen-Platte mit 3 mm Dicke dargestellt. Der Abbildung
liegt ein isotropes, linear elastisches Materialmodell mit den Parametern
cp, = 2650ms™! er = 1300ms™! und p = 913 kgm 3 zugrunde [Baill].

Ergénzend ist zu erwahnen, dass in Plattenstrukturen neben Lamb-
Wellen auch andere Wellenarten ausbreitungsfahig sind. Héufig werden
beispielsweise die horizontal polarisierten Scherwellen (engl. shear horizon-
tal waves, kurz SH-Wellen) betrachtet, bei denen die Teilchenauslenkung
innerhalb der Plattenebene, aber orthogonal zur Ausbreitungsrichtung
erfolgt [Ach73; Aul90b]. Diese kénnen mit dem fir diese Arbeit verwen-
deten Messsystem jedoch weder angeregt noch detektiert werden, siche
Abschnitt 5.1.1, und sollen daher nicht weiter betrachtet werden.

3.3.5 Wellen im hohlzylindrischen Wellenleiter

Grundlage fiir das zweite im Rahmen dieser Arbeit verwendete Messverfah-
ren ist die dispersive Wellenausbreitung im hohlzylindrischen Wellenleiter.
Dabei wird von einer Wellenausbreitung in axialer Richtung durch einen
kreisrunden Hohlzylinder mit Lange [, Innenradius r; und Auflenradius r,
ausgegangen, sodass eine mathematische Beschreibung in Zylinderkoordina-
ten naheliegt. Abbildung 3.5 zeigt exemplarisch das Dispersionsdiagramm
eines hohlzylindrischen Wellenleiters mit r; = 3mm und r, = 9mm aus
Polytetraflourethylen (PTFE), unter Annahme eines isotropen, linear elasti-
schen Materialmodells mit den Parametern ¢, = 1350 ms™*, e = 550 m s+
und p = 2200kg m—3 [LP13].

In Analogie zur Rayleigh-Lamb-Frequenzgleichung kann auch fiir den
hohlzylindrischen Wellenleiter eine Frequenzgleichung abgeleitet werden,
die den Zusammenhang zwischen Kreiswellenzahl und Kreisfrequenz her-
stellt. Diese lasst sich kurz als

det (D(w,k)) =0 (3.66)
schreiben, wobei
— Di|r:m —
D(w, k) = (Dilrzra> a=0 (3.67)

(3.68)

D = Dll D12 D13 D14
' D21 D22 D23 D24

und dem Amplitudenvektor a gilt. Wie die Rayleigh-Lamb-Frequenzglei-
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Abbildung 3.5: Exemplarisches Dispersionsdiagramm eines hohlzylindri-
schen Wellenleiter aus PTFE mit Innenradius r; = 3mm
und Auflenradius r, = 9mm

chung kann Gleichung (3.66) nur numerisch gelost werden. Die Koeffizienten
D;; lauten unter Vernachlassigung komplexwertiger Wellenzahlen*

Dyy = 2k Jy (ko) — (K3 — k2) rJo(ker)
Dyo = 2k (krrJo(krr) — Ji(ktr))
Dy = 2k Ya (ko) — (K3 — k2) r¥o(kvr)
Dyy = 2k (krrYy(krr) — Yi(krr))

4Rautenberg stellt in [Raul2] eine ausfiihrliche Herleitung der Frequenzgleichung vor,
auch unter Beriicksichtigung komplexwertiger Wellenzahlen k. Die Folge sind zusétz-
liche Fallunterscheidungen mit teilweiser Verwendung modifizierter Besselfunktionen.
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3 Akustische Wellen in Festkérpern

Dy = —2kkp Jy (kr) (3.73)
Dy = (k?* = k%) Jy (kr) (3.74)
Dy = —2kkr Y1 (kur) (3.75)
Dyy = (k* = k%) Ya(krr), (3.76)

wobei Gleichung (3.64) und Gleichung (3.65) gelten und J; bzw. Y; die
Besselfunktionen erster bzw. zweiter Art darstellen. [Gradl; LP13; Raul2]
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4 Akustische Charakterisierung
mechanischer
Materialeigenschaften

4.1 Materialcharakterisierung und
Materialpriifung

Als Materialcharakterisierung (engl. materials characterisation) wird im
Folgenden die messtechnische Bestimmung konkreter Materialkenngrofien
bezeichnet. Ziel ist es, die Parameter eines gewahlten oder vorgegebenen
Materialmodells experimentell zu identifizieren und so eine mathematisch
vollstandige modellbasierte Beschreibung des Materialverhaltens® zu erhal-
ten. Im Gegensatz dazu ist das Ziel der Materialprifung (auch Werkstoff-
prifung), die Erfullung gewisser Kriterien zu tiberpriifen, beispielsweise
die Einhaltung von Grenzwerten bei der mechanischen Zugfestigkeit oder
der elektrischen Leitfdhigkeit. Bei der zerstérungsfreien Werkstoffprifung
(ZfP, engl. non-destructive testing, NDT oder non-destructive evaluati-
on, NDE) werden typischerweise lokal begrenzte Defekte (Risse, Briiche)
oder Materialinhomogenititen (Fremdeinschlisse, Luftblasen) detektiert
und hinsichtlich ihrer Grofle, Orientierung im Bauteil usw. charakterisiert.
Das Ergebnis der Materialpriifung ist somit meist die Grundlage fiir eine
qualitative Bewertung des Bauteilzustandes, wahrend die Materialcharak-
terisierung ein mathematisches Modell zur quantitativen Beschreibung des
Materialverhaltens liefert. Es sei angemerkt, dass diese Begrifflichkeiten
nicht genormt sind und daher in der Literatur teilweise anders verwendet
werden.

Im Folgenden werden die Grundprinzipien der akustischen Materialcha-

ITypischerweise werden die unterschiedlichen physikalischen Aspekte des Materi-
alverhaltens getrennt betrachtet, z. B. mechanische, (di)elektrische oder optische
Eigenschaften. Eine gemeinsame Betrachtung erfolgt, wenn diese stark verkoppelt
sind, beispielsweise bei piezoelektrischen Materialien (Kopplung von mechanischen
und piezoelektrischen Eigenschaften).
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4 Akustische Charakterisierung mechanischer Materialeigenschaften

rakterisierung mittels Ultraschall vorgestellt. Trotz der Parallelen in den
jeweiligen Messverfahren wird die akustische ZfP hier nicht weiter betrach-
tet. Fir die klassischen, mechanischen Messverfahren sei auf Abschnitt 3.1.4
und Abschnitt 3.2.4 verwiesen.

4.2 Inverses Messverfahren

Eine Gemeinsamkeit nahezu aller Messverfahren zur (zerstorungsfreien)
Materialcharakterisierung ist ihre Stellung als inverses Problem. Diese
Verfahren bestehen aus vielen Einzelschritten, darunter die messtechni-
sche Bestimmung meist mehrerer verschiedener physikalischer Gréflen. Sie
werden insgesamt als inverse Messverfahren bezeichnet.

4.2.1 Inverses Problem

Mathematische Modelle physikalischer Zusammenhénge kénnen als Abbil-
dung = geméf

Y ==(0) (4.1)

aufgefasst werden. Allgemein werden 6 und v als Ursache und Wirkung
eines physikalischen Vorgangs interpretiert, sodass der Abbildung eine
anschauliche Richtung zugeordnet werden kann. Gleichung (4.1) wird
daher als direktes Problem und = als Vorwdrtsmodell bezeichnet. [Rie03]

Im Kontext der Materialcharakterisierung reprasentieren die Modellpa-
rameter 6 die Materialeigenschaften (entsprechend der Formulierung des
Materialmodells), wihrend 1) die messbaren Ausgangssignale darstellt?.

Bei der Materialcharakterisierung ist @ jedoch die gesuchte Grofle, die
aus 1 berechnet werden muss. Es handelt sich daher um ein inverses
Problem gemaf3

0 =="'(v), (4.2)

bei dem das Vorwartsmodell in umgekehrter Richtung ausgewertet werden
miisste. In manchen Fillen kann jedoch kein geschlossener Ausdruck fiir =1
bestimmt werden, beispielsweise wenn = unter Verwendung numerischer
Loser wie der Finite-Elemente-Methode (FEM) ausgwertet wird. Da dies
fiir alle im Folgenden betrachteten Vorwartsmodelle zutrifft, wird nur dieser
Fall weiter betrachtet. [Kab12; Rie03]

2Die zuvor genannten Begriffe ,,Ursache® und ,,Wirkung® suggerieren eine Betrachtung
im Sinne des Ubertragungsverhaltens eines Systems und treffen daher hier nicht zu.
Sie werden lediglich zur Veranschaulichung aus der Literatur iibernommen. [Rie03]
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4.2.2 Losungsansatz mittels Optimierungsalgorithmen

Fiir die Losung des inversen Problems stehen die aus dem realen Experiment
gewonnenen Messdaten t),,.s zur Verfiigung, denen die unzugénglichen
Eingangsgrofien 8 zugrunde liegen. Des Weiteren liefert das Vorwartsmodell
simulierte Ausgangsgrofien ¢sim(é) fiir einen angenommenen Modellpara-
metersatz 6.

Der Losungsansatz besteht nun darin, 0 so zu variieren, dass eine maxima-
le Ubereinstimmung zwischen den realen und simulierten Ausgangsgrofien
erzielt wird. Unter der Voraussetzung, dass das Vorwartsmodell den realen
Vorgang hinreichend genau beschreibt, ist der resultierende Modellparame-
tersatz dann der beste Schatzwert fiir die realen Eingangsgrofien.

Fir die Umsetzung wird eine Kostenfunktion & definiert, die die Ab-
weichung der simulierten von den gemessenen Ausgangsgrofien bestimmt
und indirekt (tiber 4gy,) von ] abhangt. Sie kann beispielsweise iiber die
2-Norm definiert werden:

3 (¢mes,¢sim(é)) = mees — Py (6) .= £(9) (4.3)

Diese Kostenfunktion wird durch einen Optimierungsalgorithmus minimiert
und liefert mit

A

Oopt = arg MiN € (Prnes, Poim (0)) (4.4)
[

den besten Schétzwert fiir @ und damit das Ergebnis der Modellparameter-
identifikation.

Die Herausforderung bei diesem Verfahren besteht darin, dass inverse
Probleme zumeist mathematisch schlecht gestellt sind, d. h. ihre Losung
ist nicht eindeutig oder hangt nicht stetig von den Eingangsgrofien ab
[Had02; Kab12]. Zur Stabilisierung schlecht gestellter Probleme sind in der
Mathematik verschiedene Methoden der Regularisierung bekannt. Diese
sind jedoch grofitenteils nur fiir lineare inverse Probleme anwendbar, d. h.
wenn Gleichung (4.1) als

Y = Agi0 (4.5)

geschrieben werden kann. Dies ist fiir die im Folgenden betrachteten Vor-
wartsmodelle jedoch nicht der Fall, sodass in der Regel eine Anpassung
des Optimierungsprozesses auf Basis von anwendungsspezifischem a-prori-
Wissen erfolgt. Beispielsweise konnen physikalisch unplausible Losungen
durch Strafterme in der Kostenfunktion oder durch die Definition geeigneter
Schranken (bounds) ausgeschlossen werden, sofern der Optimierungsalgo-
rithmus diese unterstiitzt. [Rie03]
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4.2.3 Startwertschatzung

Der Optimierungsalgorithmus liefert mit jeder Iteration ¢ auf Basis des
aktuellen Wertes der Kostenfunktionen einen neuen Modellparametersatz
0 als mogliche Losung des inversen Problems. Zu Beginn der Optimierung
existiert jedoch kein Wert fiir die Kostenfunktion, sodass der initiale
Modellparametersatz 0© auf andere Weise bestimmt werden muss. Der
Algorithmus fiir diese Startwertschdtzung ist stark anwendungsspezifisch
und muss an die Konditionierung des inversen Problems (z. B. Anzahl der
Modellparameter) angepasst werden.

Der Einfluss der Startwerte auf die Optimierungsergebnisse hangt stark
von den Eigenschaften der Kostenfunktion in der Umgebung des Minimums
ab. Existieren beispielsweise infolge der Schlechtgestelltheit inverser Pro-
bleme viele lokale Nebenminima, kann der Optimierungsalgorithmus in ein
solches abgelenkt werden, sodass das globale Minimum nie erreicht wird.
Die Wahrscheinlichkeit dafiir sinkt jedoch, je ndher die gewahlten Startwer-
te am Optimum liegen. Gleichzeitig sinkt damit auch die Rechenzeit, da
das Optimum mit weniger Iterationen erreicht werden kann. Eine geeigne-
te Konfiguration des Optimierungsalgorithmus hinsichtlich Schrittweiten,
Abbruchkriterien usw. sei hier vorausgesetzt. [Rie03; BCW17b]

4.2.4 Vollstandiges inverses Messverfahren

Werden die zuvor beschriebenen Schritte der Startwertschatzung und Op-
timierung mit der Durchfithrung von (Teil-)Messungen verkniipft, entsteht
ein inverses Messverfahren. Zunéchst muss die messtechnische Bestimmung
der Rohdaten erfolgen, die zur Berechnung der gesuchten Modellgrofien éopt
herangezogen werden sollen. Diese unterscheiden sich in zielgréenbezogene
Messdaten aiz, die einen Informationsgehalt beziiglich der gesuchten Gro-
Ben aufweisen, und nicht zielgroffenbezogenen Messdaten aiy, die zusatzlich
fiir die Auswertung des Vorwartsmodells erforderlich sind. Letztere sind
im Fall der Materialcharakterisierung beispielsweise die Probengeometrie,
die fir das Vorwartsmodell benotigt wird, obwohl die gesuchten Materi-
alparameter (unter den getroffenen Annahmen) davon unabhéngig sind.
Nicht zielgroBenbezogene Messdaten wurden in den obigen Ausfithrungen
vernachlassigt, da sie bei der Parameteridentifikation konstant bleiben und
daher auch als fester Bestandteil des Vorwértsmodells interpretiert werden
konnen.

Die zielgrolenbezogenen Rohdaten sind meist Zeitsignale oder dhnlich
umfangreiche Daten, sodass zur weiteren Nutzung eine Datenvorverarbei-
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tung erforderlich ist. Dabei wird auf Basis von ay der Kenngrofienvektor
YPmes bestimmt, der zur Auswertung der Kostenfunktion verwendet wird.
Hier kann, abhéngig von der Anwendung, eine Vielzahl von Methoden
unterschiedlicher Komplexitat eingesetzt werden, beispielsweise Mittelung,
Rauschunterdriickung, Spektralanalyse oder Korrelationsanalyse.

Wenn die Startwerte 8© und die (vorverarbeiteten) Messdaten es
vorliegen, kann der Optimierungsprozess beginnen. Dabei wird in jedem
[terationsschritt ¢ durch den Optimierungsalgorithmus ein Parametersatz

6 bestimmt, fiir den das Vorwirtsmodell ausgewertet und d)éfr)n berechnet
wird. Die Kostenfunktion liefert dafiir einen Wert
gi = 5 (wmesa 'l,bs(fr)n> = 6 (wmesa ¢51m(é(z))) ) (46)

der wiederum in der folgenden Iteration zur Bestimmung von 60+Y verwen-
det wird. Der Prozess endet, wenn geméafl Gleichung (4.4) das Minimum
der Kostenfunktion erreicht ist.

Der Gesamtablauf des inversen Messverfahrens ist in Abbildung 4.1 sche-
matisch dargestellt. Mogliche Eingangsgrofien fiir den Startwertschatzer
sind durch gestrichelte Linien gekennzeichnet, da eine anwendungsspezifi-
sche Auswahl erfolgt.

Probe

) S | Startwert- 6 Optimierungs-
- schéitzer algorithmus

10
Vorwarts- 13
modell '

,w(?)
Vor- Yines Kosten-
verarbeitung funktion

Abbildung 4.1: Komponenten und Ablauf eines inversen Messverfahrens

Zu erwahnen ist auflerdem, dass die Robustheit des Verfahrens durch
eine mehrschrittige Optimierungsstrategie erhoht werden kann. Dabei wird
pro Schritt nur ein Teil der gesuchten Modellparameter optimiert, um eine
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4 Akustische Charakterisierung mechanischer Materialeigenschaften

starke Verkopplung der Parameter oder grofie Sensitivitatsunterschiede zu
kompensieren. Die Teilergebnisse bereits abgeschlossener Schritte konnen
auch bei der Startwertschitzung fiir folgende Schritte mit einbezogen

werden. [RL09; WBR15; Baul6; FH1§]

4.3 Bekannte Verfahren zur akustischen
Materialcharakterisierung

Es existiert eine Vielzahl von Verfahren zur akustischen Materialcharakteri-
sierung, die jedoch auf relativ wenige Grundprinzipien zuriickzufiihren sind.
Wie in Abschnitt 4.2 erwdhnt, sind alle praktisch relevanten Verfahren den
inversen Messverfahren zuzuordnen. Ein wesentliches Unterscheidungsmerk-
mal ist die Art der Wellenausbreitung: Entweder werden ebene Wellen oder
gefiihrte Wellen verwendet. Weitere Merkmale sind die Art der Schallein-
und -auskopplung sowie die verwendeten Materialmodelle und Optimie-
rungsalgorithmen.

4.3.1 Verfahren mit ebenen Wellen

Die Immersionstechnik ist eine weit verbreitete Methode, bei der die meist
plattenformige Probe in einem Wasserbad versenkt wird. Ultraschallwellen
werden iiber das Wasser eingekoppelt, wobei der Einfallswinkel durch eine
Rotationseinrichtung variiert wird und die resultierenden Wellen unter-
sucht werden. Das Verfahren kann als klassische Transmissionsmessung mit
zwei Schallwandlern oder auch als Impuls-Echo-Messung mit nur einem
Schallwandler (back reflection technique) realisiert werden. Zur Auswertung
bestimmen Castaings et al. das winkelabhangige akustische Transmissi-
onsspektrum der Probe [CHKO00]. Als Vorwéartsmodell wird die Thomson-
Haskell-Methode (auch Transfer-Matrix-Methode [Low95]) verwendet, die
sowohl Anisotropie als auch komplexwertige Koeffizienten in der Steifig-
keitsmatrix zulédsst. So ist eine Charakterisierung der Absorptionseigen-
schaften moglich, auch wenn kein explizit viskoelastisches Materialmodell
im Sinne von Abschnitt 3.2 angesetzt wird [CHKO0O0]. Betrachtet wird
auch der Einfluss der nicht-idealen akustischen Kopplung zwischen Wasser
und Probemedium, speziell im Impuls-Echo-Verfahren [GR14]. Andere
Realisierungen der Immersionstechnik verwenden als Vorwéartsmodell die
Christoffel-Gleichung, die reelwertige Steifigkeitskoeffizienten voraussetzt.
Sie ermoglicht aber neben der Isotropie auch die Abbildung von Transver-
salisotropie [SBKO05] und Orthotropie [VKBO07b]. Das gleiche Prinzip wird
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in aktuellen Arbeiten zur prazisen Charakterisierung von Kompositmate-
rialien [CFF14] und auch zum Nachweis mechanischer Materialermiidung
verwendet [CFF15]. Grundsétzlich problematisch ist die Immersionstechnik
bei der Untersuchung hydrophiler Proben, beispielsweise Polyamid 6, da
bereits eine kurzzeitige Wasseraufnahme zu einer signifikanten Anderung
der mechanischen Materialeigenschaften fithren kann.

Davon nicht betroffen ist die point source / point receiver-Methode
(PS/PR), bei der ebene Wellen durch punktférmige Anregung mittels
Laser und ebenfalls punktférmige Detektion betrachtet werden. Als Detek-
tor kommt idealerweise ein Laser-Vibrometer zum Einsatz, es kann aber
auch ein piezoelektrischer Kontakt-Schallwandler verwendet werden. Durch
Verschiebung der Anregungsposition auf der Probenoberfliche werden un-
terschiedliche Propagationswege innerhalb der Probe erreicht, sodass auch
anisotrope Materialien charakterisiert werden kénnen. Da als Vorwérts-
modell wieder die Christoffel-Gleichung genutzt wird, kann jedoch keine
Absorption berticksichtigt werden. [SK87; ES90]

Weitere Moglichkeiten zur Materialcharakterisierung mittels ebener Wel-
len bietet die Luftkopplung von Ultraschall. Trotz grofler Verluste durch
die Fehlanpassung der akustischen Impedanzen zwischen Luft und Probe-
medium gibt es zahlreiche Arbeiten auf diesem Gebiet, die ideal-elastische
Eigenschaften anisotroper Materialien charakterisieren [HHS96] oder auch
Absorptionseffekte tiber komplexwertige Steifigkeitskoeffizienten berticksich-
tigen [SLC96; CHO0]. Nachteile dieser Methoden sind der hohe apparative
Aufwand sowie die geringe Bandbreite, die fiir Luftschallwandler charakte-
ristisch ist. Aulerdem ist die Betrachtung stark absorbierender Materialien
durch die Verluste nochmals erschwert.

4.3.2 Verfahren mit gefiihrten Wellen

Ansétze mittels gefiihrter Wellen stellen ein anderes Messprinzip dar als
die Verwendung ebener Wellen: Es wird die geometriebedingte Wellen-
leiterdispersion (siehe Abschnitt 3.3.2) und deren starke Abhéngigkeit
von den Materialeigenschaften ausgenutzt. Alle diese Ansétze basieren
somit auf der messtechnischen Bestimmung dispersiver Eigenschaften, d.h.
frequenzabhéngiger Dispersionskurven der Phasengeschwindigkeiten (oder
Wellenzahlen) einzelner Wellenleitermoden. Die apparative Umsetzung
dieses Schrittes ist weitestgehend unabhangig von der Implementierung
des anschlieSfenden inversen Verfahrens, also z. B. der Wahl des Vorwarts-
modells oder des Optimierungsalgorithmus.

Ein erster Ansatz zur Materialcharakterisierung wird in [RRAS87] be-
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4 Akustische Charakterisierung mechanischer Materialeigenschaften

schrieben. Darin werden zwei Ultraschallwandler mit Vorlaufkeil (Winkel-
prifkopf, engl. angle beam transducer) zur Anregung von Lamb-Wellen
in FKV-Platten verwendet, wobei die Ausbreitungsrichtung durch unter-
schiedliche Positionen der Schallwandler variiert wird. Durch Bestimmung
der richtungsabhéngigen Phasengeschwindigkeit der SO-Mode aus der ab-
standsabhéangigen Phasenverschiebung der Signale kann so ein anisotropes
Material richtungsabhéngig charakterisiert werden. Es wird jedoch kein voll-
standiges Materialmodell identifiziert. Einen dhnlichen Ansatz verwenden
Sachse et al. und Rogers bei selektiver Anregung einzelner Lamb-Moden.
Bei konstanter Frequenz wird der Abstand der Schallwandler variiert, bis
Sende- und Empfangssignal in Phase sind, woraus die Phasengeschwindig-
keit abgeleitet werden kann [SP78; Rog95]. Alternativ verwenden Sachse
et al. einen Ansatz, bei dem die Phasengeschwindigkeit aus der Phase
der Fourier-Transformierten des Empfangssignals bestimmt wird. Dieser
Ansatz wird in [CHO1] unter Verwendung von Luftschallwandlern wie-
der aufgegriffen und neben Lamb-Wellen auch auf horizontal polarisierte
Scherwellen (SH-Wellen) angewendet.

Eine Reihe von Methoden basiert auf der dquidistanten rdumlichen
Abtastung der Probe, d. h. einer Variation des Abstandes zwischen dem
Ort der Anregung und Detektion. Grundlage dafiir ist die in [AC91] vor-
gestellte Verwendung der zweidimensionalen Fourier-Transformation, die
eine Interpretation der Messdaten im Frequenz-Wellenzahl-Bereich ermog-
licht. Dabei konnen alle im Experiment angeregten Moden gleichzeitig
visualisiert und ausgewertet werden. Da dieser Ansatz auch in der vor-
liegenden Arbeit verfolgt wird, wird fiir eine detaillierte Betrachtung auf
Abschnitt 5.1 verwiesen. Alleyne et al. demonstrieren die Methode unter
Verwendung von Winkelpriifkopfen an einer Stahlplatte, fithren aber keine
Modellidentifikation durch. Eine hdufige Modifikation dieses Verfahrens
stellt die Verwendung eines Lasers fiir die Anregung und eines interferome-
trischen Verfahrens (z. B. Laser-Doppler-Vibrometrie) fir die Detektion dar
[HJQO0; Sin15], wodurch die wenig reproduzierbare Neu-Ankopplung der
Schallwandler fiir jede neue Position entféllt. Alternativ kann die Detektion
auch mit einem Kontakt-Schallwandler erfolgen, um die Verwendung eines
kostenintensiven Vibrometers zu vermeiden [HC12; CMB16]. Der Schall-
wandler muss dann nur einmalig kontaktiert werden, da die rdumliche
Abtastung auf Seiten der Anregung erfolgen kann.

In [VKBO07a] wird ein Messaufbau mit aufgeklebten PZT-Schallwandlern®,

3PZT: Blei-Zirkonat-Titanat; piezoelektrisches Material, das hiufig fiir Ultraschall-
wandler verwendet wird.
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also festen Anregungs- und Detektionspunkten, vorgestellt. Durch Kombina-
tion eines einzelnen Schallwandlers zur Anregung und mehrerer kreisférmig
darum angeordneter Detektoren werden die SO-Moden entlang unterschied-
licher Raumrichtungen betrachtet, um ein orthotropes Materialmodell zu
identifizieren. Ebenfalls mit festen Positionen fiir Anregung und Detektion
arbeiten Sale et al. bei der Identifikation isotroper, elastischer Modellpa-
rameter. Sie verwenden die Zeit-Frequenz-Analyse (hier: Gabor-Wavelet-
Transformation) zur Bestimmung der Laufzeiten von A0- und SO-Mode und
berechnen daraus die korrespondierende Gruppengeschwindigkeit [SRM11].

Einen ginzlich anderen Messaufbau verwenden Rautenberg und Bause
in ihren Arbeiten zur Charakterisierung stark absorbierender Kunststoffe
mit hohlzylindrischen Probekorpern. Sie nutzen eine klassische Transmis-
sionsstrecke mit zwei Ultraschallwandlern an den Stirnflichen der Probe.
Im inversen Verfahren werden isotrope und transversal isotrope Modelle
fiir den elastischen Fall mit Rayleigh-Dampfung [Raul2] respektive den
viskoelastischen Fall unter Verwendung des fraktionalen Zener-Modells
[Baul6] identifiziert. Letzteres wird im Rahmen dieser Arbeit als Vergleichs-
verfahren herangezogen und in Abschnitt 5.2 ausfiihrlicher vorgestellt.

Als Vorwértsmodell kommt fiir alle vorgenannten Methoden die Lo-
sung der Rayleigh-Lamb-Frequenzgleichung in Frage, die jedoch haufig nur
zur Verifikation der Messergebnisse genutzt wird [Rog95; HJQO00]. Abwei-
chend davon wird in [VKB07a] ein vollstédndiges inverses Messverfahren auf
Basis einer sogar anisotropen Formulierung dieser Gleichung unter Verwen-
dung genetischer Optimierungsalgorithmen realisiert. Starker verbreitet
ist hingegen die Nutzung numerischer Losungsverfahren* wie der Finite-
Elemente-Methode (FEM) [AC91; HC12] oder Global-Matrix-Methode
(GMM) [Kno64; Low95]. Diese ermdglichen eine einfache Betrachtung kom-
plexerer Strukturen wie anisotroper oder mehrschichtiger Medien sowie
nicht trivialer Geometrien [HC12]. Aufgrund der hohen Rechenzeit sind sie
jedoch fiir inverse Messverfahren nur eingeschriankt geeignet, sodass ver-
einfachte Formulierungen wie die semi-analytische FEM (SAFE-Methode)
[MVBO08; SRM11] oder scaled boundary-FEM (SBFEM) [Gral4] stattdes-
sen eingesetzt werden. Castaings und Hosten nutzen die schon in [CHKO0]
verwendete Thomson-Haskell-Methode auch fiir gefithrte Wellen, jedoch
unter Vernachlassigung der Absorption und ausschliellich zur Verifikation
[CHO1].

4Gemeint sind Verfahren zur numerischen Losung partieller Differentialgleichungen im
Gegensatz zur Losung der Rayleigh-Lamb-Frequenzgleichung. Letztere erfolgt zwar
ebenfalls numerisch durch Nullstellensuche, stellt aber ein anderes Verfahren dar,
siehe Abschnitt 3.3.4.
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5 Charakterisierung homogener
Polymere

Das im Rahmen dieser Arbeit entwickelte und hauptsichlich genutzte
Messverfahren nutzt Lamb-Wellen zur Charakterisierung der mechani-
schen Materialeigenschaften plattenférmiger Probekorper. Aufgrund der
Schallanregung mittels Laser-Pulsen wird es im Folgenden als Laserakustik-
Verfahren bezeichnet und in Abschnitt 5.1 vorgestellt. Zusétzlich kommt das
von Bause entwickelte Verfahren zur Charakterisierung hohlzylindrischer
Probekorper zum Einsatz, das im Folgenden als Transmissionsverfahren
bezeichnet wird. Dieses wird zu Vergleichs- und Referenzzwecken ver-
wendet und in Abschnitt 5.2 beschrieben, bleibt aber gegentiber [Baul6]
weitgehend unverandert und ist somit nicht Gegenstand der wissenschaft-
lichen Betrachtungen. Beide Verfahren werden in einer experimentellen
Untersuchungsreihe auf konditionierte Materialproben nach Abschnitt 5.3
angewendet, deren Ergebnisse in Abschnitt 5.4 vorgestellt werden.

Teile dieses Kapitels sind bereits erschienen in [WBR15; WHB16; WJC16;
WJD18a; WJD18b; WHW19] sowie [BRF16; MHH16a; MHH16b; MHH16¢;
MHH16d; MHH16e; BCW17a; BCW17b; CJJ17; JCW17; JJC17].

5.1 Laserakustik-Verfahren

Das Laserakustik-Verfahren nutzt die Anregung von Ultraschall-Platten-
wellen durch einen Laser sowie deren Detektion mit einem piezoelektrischen
Ultraschallwandler unter Variation der betrachteten Propagationsstrecke
durch das Medium. Dazu wird die Position der Laser-Anregung y; mit-
tels einer motorisierten Linearachse verschoben. Die resultierenden zeit-
und ortsaufgelosten Messdaten werden in Anlehnung an [AC91] mit der
zweidimensionalen Fourier-Transformation ausgewertet, um die dispersiven
Eigenschaften des Mediums mathematisch zugénglich zu machen. Abbil-
dung 5.1 zeigt schematisch den Aufbau des realisierten Messsystems. Ein
vergleichbarer Experimentalaufbau wurde beispielsweise schon in [SSS97]
verwendet, allerdings fiir die Anregung von Oberflachenwellen zur Diinn-
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Abbildung 5.1: Schematischer Aufbau des Laserakustik-Messplatzes

schichtcharakterisierung.

Zur Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften der Probe wird
durch ein Simulationsmodell das Dispersionsdiagramm numerisch bestimmt.
Die mit den mechanischen Eigenschaften korrespondierenden Parameter
dieses Modells werden im inversen Verfahren angepasst, bis das simulierte
Dispersionsdiagramm mit der gemessenen Dispersionsabbildung bestmog-
lich tibereinstimmt. Abbildung 5.2 zeigt die Dispersionsabbildung einer
Polyamid-6-Probe, iiberlagert mit dem simulierten Dispersionsdiagramm
fiir die identifizierten Modellparameter (d.h. bei maximaler Ubereinstim-
mung).

Das hier vorgestellte Verfahren greift das Konzept des Experimental-
aufbaus aus [CMB16] auf, nutzt aber iiberarbeitete Schallwandler. Die
Messdatenauswertung, d. h. der Prozess der Parameteridentifikation, wurde
vollstdndig neu entwickelt und nutzt beispielsweise ein anderes Vorwarts-
modell, andere Signalverarbeitungsschritte sowie ein neues Optimierungs-
verfahren.

5.1.1 Experimentalaufbau
Ultraschall-Anregung

Fiir die Anregung der Lamb-Wellen kommt ein Puls-Laser (LTB MNL 103-
pDHishPower) 7y Einsatz. Die Absorption des Strahlungspulses (Pulsener-
gie 225 nJ, Pulsdauer bzw. Halbwertsbreite Tpys = 3ns) fithrt zu einer
sowohl zeitlich als auch ortlich stark begrenzten Erwérmung des Materials,
die eine naherungsweise sprungférmige mechanische Ausdehnung hervorruft.
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Abbildung 5.2: Im Laserakustik-Verfahren erfasste Dispersionsabbildung
(farbig) mit iiberlagertem Dispersionsdiagramm aus dem

Simulationsmodell (weif3)

Akustisch entspricht dies der breitbandigen Anregung von Schallwellen
(photoakustischer Effekt [Bel80]).

Zur Vermeidung von Ablation, die bei punktférmiger Fokussierung auf-
tritt und der Zerstorungsfreiheit des Verfahrens entgegenstehen wiirde,
wird die Laserstrahlung mit einer Zylinderlinse linienférmig auf die Platten-
oberfliche fokussiert. Uber die Linienlinge von ca. 15mm werden dadurch
aulerdem ndherungsweise ebene Wellenfronten erzeugt, sodass die geo-
metrische Verzerrung bei Verwendung eines linienformigen Detektors, im
Gegensatz zu zylindrischen Wellenfronten bei punktférmiger Anregung,
vernachlassigt werden kann. Zu beachten ist, dass die Wellenldnge der Laser-
strahlung mit 337,1 nm im ultravioletten Bereich liegt, fiir den gewohnliche
optische Komponenten aus Borosilikat-Kronglas nicht transparent sind.
Es muss daher eine Quarzglas-Linse verwendet werden. Zuséatzlich wird
ein Oberflachenspiegel verwendet, um die Laserstrahlung auf die Probe zu

lenken.
Durch Montage der optischen Komponenten (Spiegel und Linse) auf
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5 Charakterisierung homogener Polymere

einer motorisierten Linearachse (Zaber Technologies T-LSM) kann der
Abstand y; zwischen dem Ort der Anregung und dem Ort der Detektion
variiert werden, sodass fiir die Auswertung neben der Zeit- auch eine
Ortsinformation zur Verfiigung steht.

Ultraschall-Detektion

Die Detektion der Lamb-Wellen erfolgt mit einem speziell angefertigten,
sehr breitbandigen Ultraschallwandler auf Basis einer piezoelektrischen
Streifenkeramik, der mittels Koppelpaste akustisch kontaktiert wird. Prin-
zipbedingt konnen damit nur Wellen mit mechanischer Auslenkung ortho-
gonal zur Plattenoberfliche detektiert werden, also beispielsweise keine
SH-Wellen. Diese werden jedoch durch den Laser nicht angeregt! und
miissen somit auch nicht detektiert werden. Die Eigenschaften des Schall-
wandlers werden in Abschnitt 5.1.2 detailliert betrachtet.

Das elektrische Empfangssignal wird iiber einen Ladungsverstéirker?
aufbereitet und mit einem USB-Oszilloskop® aufgezeichnet. Zusitzlich
miissen aufgrund der hohen Bandbreite des Schallwandlers Storeffekte im
Horschall-Bereich unterdriickt werden, die beispielsweise durch Trittschall
oder Geriételiifter entstehen. Dafiir wird ein analoges Hochpassfilter mit
einer Grenzfrequenz von 20 kHz verwendet.

Der im Oszilloskop zusétzlich enthaltene Signalgenerator wird fiir die
Erzeugung eines Trigger-Signals verwendet, das dem Laser iiber den dafiir
vorgesehenen Eingang zugefithrt wird. Als Trigger-Signal fiir die Daten-
aufnahme kann theoretisch der Start des Signalgenerators gewahlt werden.
Dieser Betriebsmodus weist jedoch eine relativ hohe zeitliche Unsicher-
heit (trigger jitter) auf, die beispielsweise in [Baul6] dokumentiert ist. Es
wird daher das Generatorsignal auch auf den zweiten Oszilloskopkanal
geschaltet, um den praziseren Kanal-Trigger nutzen zu konnen. Da eine
hochprézise Absolut-Laufzeitmessung hier jedoch nicht erforderlich ist,
wird auf die Sub-Sample-Kompensation aus [Baul6] verzichtet.

1Zur Anregung (und auch Detektion) von SH-Wellen werden typischerweise elektroma-
gnetische Schallwandler (engl. electromagnetic acoustic transducer, EMAT) [VTT79]
oder piezoelektrische Interdigital-Schallwandler (engl. inter-digital transducer, IDT)
[HWB99] verwendet. Letztere sind auch fiir nichtmetallische Probekérper geeignet.

2FEMTO HQA-15M-10T

3Tiepie Handyscope HS5
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5.1 Laserakustik-Verfahren

Messplatzautomatisierung

Alle aktiven Komponenten des Messsystems, d. h. Laser, Linearachse und
USB-Oszilloskop, konnen von einem PC mit speziell entwickelten Software-
Paketen gesteuert werden, die in Abschnitt B.2.1 vorgestellt werden. In
Abbildung 5.3 ist der Signalfluss zwischen diesen Komponenten als Block-
schaltbild dargestellt. Der Messvorgang ist vollstandig automatisiert, sodass
nach dem Einsetzen der Probe in das Messsystem und der Angabe weniger
Parameter durch den Anwender ein konsistenter und reproduzierbarer
Ablauf sichergestellt ist. Abbildung B.1 stellt diesen Prozess als Ablaufdia-
gramm dar.

PC
RS-232 T T RS-232
|

Linearachse

Schallwandler USB

uraw

Verstarker

Uamp

urec

-

Abbildung 5.3: Blockschaltbild des Laserakustik-Messplatzes

utrig

HS5 Gen Laser

—_

Hochpassfilter
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Die anzugebenden Parameter sind die gewiinschten Anregepositionen v;,
die Anzahl der Mittelungen bzw. Laser-Pulse N,,, die Pulsfrequenz des
Lasers sowie die Eingangsempfindlichkeit des Oszilloskop-Kanals. Uber den
Abstand und Endwert der Liste von Anregepositionen werden die Auflésung
und der Wertebereich der Dispersionsabbildung in Wellenzahl-Richtung
eingestellt, siche Gleichung (5.20). Die Mittelungen dienen der Rausch-
reduktion und ihre Anzahl muss als Kompromiss zwischen einem hohen
Signal-Rausch-Verhéltnis (signal-to-noise ratio, SNR) und einer praktika-
blen Gesamt-Messzeit gewdhlt werden. Analog ist die Pulsfrequenz so zu
wahlen, dass bei jedem Puls die mit dem vorigen Puls angeregten Wellen
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5 Charakterisierung homogener Polymere

bereits abgeklungen sind. Im Vergleich mit metallischen Probematerialien
ist somit fir die stiarker absorbierenden Polymere eine hohere Anzahl Mitte-
lungen, eine hohere Pulsfrequenz und eine hohere Eingangsempfindlichkeit
zu wahlen.

Zur einheitlich strukturierten Speicherung der Messdaten wird das
fiir den Laserakustik-Messplatz entwickelte, aber allgemein einsetzbare
Python-Paket dsch (,data schema consistency helper”) verwendet, sie-
he Abschnitt B.1. Neben den eigentlichen Messdaten (gemessene Emp-
fangssignale) werden auch Zusatzinformationen zur Messung gespeichert,
beispielsweise der Name des Experimentators und ein eindeutiger Iden-
tifikationscode (ID) der Probe. Auf diese Weise wird sichergestellt, dass
die Messdaten auch bei umfangreichen Untersuchungen mit vielen Proben
dauerhaft nutzbar und nachvollziehbar bleiben.

5.1.2 Empfangs-Schallwandler

Der zur Detektion der Lamb-Wellen verwendete Ultraschallwandler wurde
spezifisch fiir den Laserakustik-Messplatz entworfen und stellt eine Wei-
terfithrung der Arbeiten von Claes et al. dar [CMB16]. In Abbildung 5.4
ist der Aufbau des Schallwandlers im Querschnitt (d.h. orthogonal zu den
detektierten Wellenfronten) schematisch dargestellt.

SMB-Buchse

Gehause
Stahlfolie
Fithrungsstruktur
Déampfungsmasse

Piezokeramik

Abbildung 5.4: Querschnitt des Empfangs-Schallwandlers fiir den Laser-
akustik-Messplatz

Aktives Element des Schallwandlers ist eine streifenféormige Piezokera-
mik (PI Ceramics PIC 255) mit der Geometrie (LxBxH) 12mm x 1 mm x
0,5mm. Diese wird von einer Edelstahlfolie mechanisch gehalten und ge-
schiitzt. Auflerdem wird durch Zugabe von Silberpartikeln bei der Klebung
die (ansonsten unzugingliche, da der Probe zugewandte) Elektrode elek-
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5.1 Laserakustik-Verfahren

trisch kontakiert. Die obere Elektrode wird direkt mittels Kupferlackdraht
kontaktiert.

Das Schallwandlergehéuse wird additiv im Laser-Sinter-Verfahren (SLS,
selective laser sintering) oder Filamentdruck (fused deposition modeling)
gefertigt und liefert nicht nur eine stabile und reproduzierbare duflere
Form, sondern enthélt zusatzlich mechanische Fiihrungsstrukturen fiir die
Edelstahlfolie. So wird sichergestellt, dass die Folie bei allen Exemplaren
definiert eingesetzt werden kann und iiber den unteren Gehéauserand hin-
ausragt, sodass dieser bei der akustischen Kontaktierung der Probe nicht
aufliegt. Eine Offnung an der Oberseite ermdglicht das Einsetzen einer
SMB-Buchse zum Anschluss einer Koaxialleitung.

Die Piezokeramik wird auflerdem riickseitig mit einer Dampfungsmasse
aus Polyurethan (PUR) und Wolframschmelzcarbid (WSC) vergossen, um
eine hohe akustische Impedanz (ca. 7,5 MRayl), d. h. gute Impedanzanpas-
sung, bei gleichzeitig hoher akustischer Absorption zu erzielen [BRH13].
Uberlagerungen durch reflektierte Wellenanteile werden so vermieden.
Gleichzeitig entspricht dies einer Dampfung der Eigenschwingungen der
Piezokeramik, sodass diese nicht resonant angeregt werden kann. Da die
Resonanzfrequenzen (und relevante Harmonische) der Léngen- und Brei-
tenschwingung in der Grofenordnung von 0,1 MHz bis 2 MHz liegen, wiirde
anderenfalls das zu messende Signal stark verfélscht werden.
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Abbildung 5.5: Amplitudengang des Schallwandler-Exemplars , W16

69



5 Charakterisierung homogener Polymere

Die auf diese Weise realisierten Schallwandler weisen hohe Bandbreiten
bei nahezu konstantem Amplitudengang im relevanten Frequenzbereich (ca.
50kHz < f < 2MHz) auf und sind somit fur die Detektion breitbandiger
Ultraschallsignale bestens geeignet. In Abbildung 5.5 ist der Amplituden-
gang fiir das Schallwandler-Exemplar ,W16“ dargestellt, das auch fiir die
im weiteren Verlauf beschriebenen Messungen verwendet wurde.

5.1.3 Vorwartsmodell

Das verwendete Vorwartsmodell basiert auf der semianalytischen Finite-
Elemente-Methode (SAFE-Methode), bei der die rdumliche Diskretisie-
rung der FEM fiir einzelne Raumrichtungen durch analytische Ansétze
ersetzt wird [HSR03; BMLO06]. SAFE-Modelle kénnen daher im Allgemeinen
schneller ausgewertet werden als herkémmliche (vollstdndig diskretisierte)
FEM-Modelle, bleiben aber im Gegensatz zu rein analytischen Ansétzen
allgemein, also nicht nur fiir einfache Spezialfélle, einsetzbar. Sie eignen
sich daher gut fiir inverse Messverfahren, bei denen das Vorwértsmodell
wahrend der Optimierung vielfach neu berechnet wird und die Gesamt-
Rechenzeit somit mafigeblich durch das Vorwartsmodell bestimmt wird.

Annahmen und Vereinfachungen

Fiir das vorliegende Simulationsmodell wird nur die z-Richtung (Platten-
dicke) mit finiten Elementen diskretisiert, wéihrend in y-Richtung (Wel-
lenausbreitungsrichtung) ein analytischer Ansatz fiir harmonische Wellen-
ausbreitung gewahlt wird. Mechanische Dehnungen in z-Richtung werden
vernachldssigt (ebener Spannungszustand, engl. plane strain), was anschau-
lich einer unendlichen Ausdehnung der Probe, der Laser-Linie und des
Ultraschallwandlers in dieser Richtung entspricht. Es handelt sich also um
ein 2D-Modell mit einer diskretisierten und einer analytischen Raumrich-
tung. SH-Wellen, die eine mechanische Auslenkung in z-Richtung aufweisen
wiirden, werden somit implizit vernachlassigt. Ebenfalls nicht betrachtet
werden Absorptionseffekte.

Diese Annahmen beeinflussen auch das elastische Materialmodell: Wah-
rend im orthotropen 3D-Fall die Steifigkeitsmatrix durch Gleichung (3.7)
gegeben ist, entfallen im plane-strain-Fall die mit der vernachlédssigten
Dimension korrespondierenden Zeilen und Spalten der Matrix. Statt einer
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6 x 6-Matrix bleibt nur die reduzierte 3 x 3-Steifigkeitsmatrix [Bat96]

Chn Ci2 O
Cred = 012 CQQ 0 . (51)
0 0 Cg

Im Vorwartsmodell werden somit nur vier elastische Materialparameter
berticksichtigt, d. h. nur diese konnen im inversen Verfahren identifiziert
werden. Dies geniigt zur vollstdndigen Bestimmung eines isotropen Materi-
almodells (zwei Freiheitsgrade), siche Gleichung (3.10), jedoch nicht bei
Transversal-Isotropie (funf Freiheitsgrade) oder Orthotropie (neun Frei-
heitsgrade). Die Erweiterung des Messverfahrens zur Charakterisierung
orthotroper Materialien wird in Abschnitt 6.4 beschrieben.

Anwendung

Zweck des Vorwartsmodells ist die Bestimmung von Dispersionskurven
unter Annahme bestimmter Materialparameter, also einer (reduzierten)
Steifigkeitsmatrix C,.q. Weitere Parameter sind die Plattendicke h, die
Anzahl Knoten zur Diskretisierung der z-Richtung Ny sowie die Dichte p
des Materials. Fiir eine gegebene Wellenzahl k liefert das Vorwéartsmodell
dann

W(k’; Cred,h,p, NN) (52)

Das vollstandige Dispersionsdiagramm kann durch Variation (Sweep) von
k mit gewiinschter Auflosung berechnet werden.

Wahl der ElementgroBBe

Die Grofle der finiten Elemente, in die die Modellgeometrie zerlegt wird,
begrenzt den Frequenzbereich fiir transiente und harmonische Simulationen.
Im Falle einer eindimensionalen Diskretisierung ist die Elementgrofie durch
die Elementlinge ho gegeben. Analog zum Shannon-Abtasttheorem, das
mindestens zwei Abtastwerte pro Periode (der hochstfrequenten Signalkom-
ponente) fordert, konnen fiir die értliche Diskretisierung mindestens zwei
Elemente pro Wellenlénge (der kurzwelligsten Signalkomponente) gefordert
werden. Fiir die Grole eines Elements gilt also

(5.3)
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5 Charakterisierung homogener Polymere

mit apgy = 2. Diese theoretische Grenze ist jedoch, wie bei der zeitlichen

Abtastung, in der Praxis meist nicht ausreichend, sodass 6 < apgy < 10
gewéhlt wird [Mar08].

Fiir die Diskretisierung der Plattendicke ergibt sich

h appmh arpmh f

N=goT N p

+1. (5.4)

Mit einer konservativen Abschatzung der Schallgeschwindigkeit von Poly-
meren zu ¢ = 2000ms™!, typischer Plattendicke A = 4 mm und maximaler
Frequenz f = 3 MHz liefert apgy = 10 eine Knotenanzahl Ny = 61. Fiir
alle SAFE-Simulationen im Rahmen dieser Arbeit wurde daher Ny = 64
gewahlt. Eine weitere Erhohung dieses Wertes liefert keine signifikante
Anderung der Ergebnisse, sofern die obere Grenzfrequenz beibehalten wird.

Semianalytischer Ansatz

Die mechanische Verschiebung eines einzelnen Elements wird als

da(z,y,t) = (Zig;) ellky=w) — Hq, eIky—wb) (5.5)

angesetzt. Die Verschiebungskomponenten d, und d, sind dabei nur von
der diskretisierten z-Richtung abhéngig und werden tiber die Interpolati-
onsmatrix H aus den Verschiebungen der zum Element gehorenden Knoten
d,, bestimmt. Deren Dimensionen und Form der Komponenten héngen von
der gewahlten Elementordnung ab. Im einfachsten Fall (erste Ordnung)
wird ein finites Element durch zwei Knoten begrenzt, zwischen denen iiber
eine lineare Ansatzfunktion in H interpoliert wird. Dieser Fall wird im
Folgenden betrachtet.

Die mechanischen Dehnungen eines finiten Elements konnen durch Dif-
ferentiation der Verschiebungen zu

90
ox 3 .
ca=|0 3 |Hd,el*v— (5.6)
o0 7
or Oy
= Bd,elv—+1) (5.7)

bestimmt werden. Es sei darauf hingewiesen, dass B hier die bereits
ausgefithrte Differentiation reprasentiert und somit eine Abhangigkeit von
k aufweist. Durch den halbanalytischen Ansatz treten die Ableitungen in
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5.1 Laserakustik-Verfahren

z-Richtung nur im Realteil und die in y-Richtung nur im Imaginarteil von
B auf, sodass die folgende Zerlegung moglich ist:

B = B, + jkB, (5.8)

Aus der Bewegungsgleichung kénnen nach zahlreichen Umformungen die
FEM-Massematrix eines finiten Elementes

M, = /HTpH dv (5.9)

Va

sowie die FEM-Steifigkeitsmatrix?

Ka = / BTC,BdV (5.10)
Vel
=Ko+ jkKoa + KKz (5.11)

mit den Abkiirzungen

Ko = / BT C,B; dV (5.12)
Vel

Koo = / (BTC,oaBs — BICoaB1) dV (5.13)
Vel

Ky = [ BICraBadV (5.14)
Vel

(5.15)

abgeleitet werden [BMLOG].
Nach Assemblierung (Zusammensetzen der gesamten Systemmatrizen
aus den Element-Matrizen) ergibt sich die semianalytische Wellengleichung

(K +jkKs + KKz — w?M) d = 0, (5.16)

die mittels gangigen Eigenwertlosern berechnet werden kann. Sie liefert
fiir gegebene Kreiswellenzahlen k die zugehorigen Eigenfrequenzen w(k)
und damit die ausbreitungsfdhigen Moden.

4Die Bezeichnung der Matrizen K, bzw. K als ,,Steifigkeitsmatrix® ist in der Lite-
ratur zur FEM géngig, siehe z. B. [Bat96; Ste98]. Sie enthalten zwar tatséchlich
Informationen iiber die elastischen Eigenschaften des Materials, sind aber von der
allgemeinen Steifigkeitsmatrix C zu unterscheiden.
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5 Charakterisierung homogener Polymere

5.1.4 Startwertschatzung

Fir homogene Polymere, die hier als isotrop betrachtet werden, kann
die Startwertschatzung relativ einfach aus den Messdaten im Orts-Zeit-
Bereich erfolgen. Dazu wird, wie in Abbildung 5.6 dargestellt, durch die
jeweiligen Maxima oder Minima eine Gerade gelegt, deren Steigung mit
der Longitudinal- bzw. Transversalwellengeschwindigkeit korrespondiert.
Im gezeigten Beispiel ergeben sich die Startwerte zu

A = 2692ms

c(TO) =857ms .

Dieses Verfahren ist im Allgemeinen ausreichend, da der Optimierungs-
algorithmus auch fiir relativ stark abweichende Startwerte gut konvergiert,

40 1
35
=

g 30 05 &
= 'z
~ <%0}
= 25 =
g 2
£ 20 0 5
géo 15 g
|
<ﬂ 10 _0’525

5

0 —1

0 ) 10 15 20 25 30 35 40
Zeit t / ps

Abbildung 5.6: Exemplarische Messdaten einer Polyamid-6-Probe im Orts-
Zeit-Bereich. Zur Startwertschétzung werden Geraden
durch die Maxima oder Minima gelegt, um die Longitudinal-
bzw. Transversalwellengeschwindigkeit zu bestimmen.
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5.1 Laserakustik-Verfahren

siehe Abschnitt 5.1.8. Bei der Untersuchung mehrerer Proben kann meist
auf eine individuelle Startwertschatzung verzichtet werden, sofern die Plat-
tendicke nur geringfiigig variiert und das gleiche Probenmaterial verwendet
wird. Alternativ konnen Startwerte fiir viele Materialien direkt aus dem
Datenblatt des Herstellers iibernommen werden. Die dabei typischerweise
erforderliche Umrechnung von Elastizitétsmodul und Poisson-Zahl in Schall-
geschwindigkeiten oder in die Steifigkeitsmatrix kann nach Abschnitt 3.1.3
durchgefiithrt werden. Durch die Python-Bibliothek ,solids“, die das mathe-
matische Materialmodell softwareseitig abbildet, erfolgt dies automatisch,
siehe Abschnitt B.2.2.

5.1.5 Vorverarbeitung der Messdaten

Zentraler Bestandteil der Messdatenvorverarbeitung ist die zweidimensio-
nale Fourier-Transformation (2D-FFT), welche die Orts-Zeit-Darstellung in
eine Wellenzahl-Frequenz-Darstellung tiberfithrt [AC91], die im Folgenden
als Dispersionsabbildung bezeichnet wird. Darin treten, analog zum Disper-
sionsdiagramm, die charakteristischen Verldufe der Wellenleitermoden k(w)
als groBe Werte an den jeweiligen Punkten (w, k) auf. Fur eine erfolgreiche

W

w

—_

Kreiswellenzahl k / (rad mm™1)
[\

jen

0 0,5 1 1,5 2 0 0,5 1 1,5 2
Frequenz f / MHz Frequenz f / MHz
(a) Betrag der Fourier-Transformierten (b) Gesamte Vorverarbeitung

Abbildung 5.7: Dispersionsabbildungen fiir Polyamid 6 ohne (links) und
mit Signalvorverarbeitung (rechts)
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5 Charakterisierung homogener Polymere

Optimierung miissen einerseits die Modenverlaufe scharf abgebildet (grofer
Gradient) und andererseits moglichst viele Moden héherer Ordnung be-
riicksichtigt werden, was durch die im Folgenden vorgestellten zusétzlichen
Signalverarbeitungsschritte erreicht werden kann. Abbildung 5.7 stellt den
Betrag der Fourier-Transformierten (ohne weitere Signalverarbeitung) und
das Ergebnis der gesamten Vorverarbeitung gegentiber.

Fensterung im Ortsbereich

Bei der Abtastung von Zeitsignalen tritt im Allgemeinen der Leakage-
Effekt auf, der infolge der endlichen Abtastzeit zusétzliche Spektralanteile
verursacht, die im Idealfall eines unendlich langen Signals nicht auftreten

wiirden. Durch Anwendung einer Fensterfunktion im Zeitbereich kann
dieser Effekt reduziert werden [BT58; KJ09].

Y

0,5

Kreiswellenzahl k£ / (rad mm

0
0,6 0,7 0,8 0,6 0,7 0,8
Frequenz f / MHz Frequenz f / MHz
(a) ar =0 (b) ar =0,3

Abbildung 5.8: Einfluss des Fensterparameters ar auf die Dispersionsab-
bildung (Ausschnitt)

Im Laserakustik-Verfahren tritt der Leakage-Effekt auch im Ortsbereich
auf und fithrt in der Dispersionsabbildung zu in Wellenzahl-Richtung
verschobenen Wiederholungen der Modenverlaufe, sieche Abbildung 5.8a.
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5.1 Laserakustik-Verfahren

Als Gegenmafinahme wird ein Tukey-Fenster [Tuk67; Har78; Blo00]

%[1—|—cos(7r(a2T—"N— ))} 0<n <G
%gné(l—%)l\f (5.17)
eene (22 0)] (-g) V<

aT

wr[n] =

N[—= =

der Breite N = N, entsprechend der gewahlten Anregepositionen einge-
setzt. Mit steigendem ar werden die Einfliisse des Leakage-Effekts zuneh-
mend stark unterdriickt, wobei gleichzeitig die Abbildung der Modenverlau-
fe unschérfer wird. Als Kompromiss zwischen arr = 0 (entspricht einem hier
wirkungslosen Rechteck-Fenster) und ar = 1 (entspricht Hann-Fenster,
liefert starke Unschéarfe) wird ar = 0,3 gewéhlt, siehe Abbildung 5.8b
[Har78].

Downsampling

Die obere Grenzfrequenz, bis zu der die Dispersionsabbildung bestimmt
werden kann, hangt in der Praxis stark vom untersuchten Probenmaterial
ab. Bei polymeren Werkstoffen treten signifikante Signalanteile beispiels-
weise bis ca. 3 MHz auf, wahrend Metalle 15 MHz und mehr liefern konnen.
Fir die Messung wird die Abtastfrequenz daher auf 100 MHz festgelegt,
um das Shannon-Abtasttheorem [Kot33; Sha49] mit groBziigiger Reserve
zu berticksichtigen. Eine geringere Abtastfrequenz wiirde ohnehin nur den
Speicherbedarf der Messdaten reduzieren, der bei heutigen Speichermedi-
en vernachlédssigbar ist (maximal 200 MiB fiir einen Gesamt-Datensatz).
Praktisch relevante Parameter wie die Messzeit blieben unverandert.

Aus dem zeitlich hoch aufgelosten Datensatz kann eine fiir die vorliegende
Probe geeignete Grenzfrequenz fy,, ermittelt werden, ohne dass eine
Fehleinschatzung eine Wiederholung der Messung nach sich ziehen wiirde.
Fiir die weitere Signalverarbeitung wird die Zeitauflosung zur Begrenzung
von Rechenzeit und Speicherbedarf durch Downsampling reduziert [Pou98].

Zero padding

Eine Dispersionsabbildung sollte sowohl in Frequenz- als auch in Wellen-
zahlrichtung eine hohe Auflésung aufweisen, damit der Optimierungsalgo-
rithmus anschlieSend schnell konvergieren kann. Dies kann durch eine hohe
Messzeit Tr,es bzw. einen groffen Maximalabstand ., zwischen Anregung
und Detektionsposition erreicht werden, siehe auch Gleichung (5.19) und
Gleichung (5.20), woraus jedoch eine hohe Gesamt-Messzeit (alle Anregepo-
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5 Charakterisierung homogener Polymere

sitionen) folgt. Praktische Einschrankungen sind die Lénge der Linearachse
(im vorliegenden Messsystem 100 mm), die ym.x begrenzt, sowie das zeitli-
che Abklingen des Empfangssignals, das den sinnvollen Wertebereich fiir
Tinax begrenzt.

Eine Steigerung der Auflésung dariiber hinaus kann durch Zero padding
erfolgen: Durch das Anhéngen von Nullen an ein (zeitdiskretes) Signal,
also eine virtuelle Erhohung der Messzeit 11,65, wird die Frequenzauflosung
Af =TL erhéht. Dies entspricht, da keine Information hinzugefiigt wird,
einer Interpolation der spektralen Daten [KJ09]. Anzumerken ist, dass
Zero padding nicht die Umkehrung des Downsamplings darstellt — ersteres
modifiziert die Frequenzauflosung Af, letzteres die Zeitauflosung At. Zero
padding kann analog im Ortsbereich angewendet werden.

Zweidimensionale Fourier-Transformation

Der zentrale Schritt bei der Signalvorverarbeitung ist die zweidimensionale
Fourier-Transformation (2D-FFT) [Smi95; DV98]. Sie tibertrégt die gemes-
senen Signale im Orts-Zeit-Bereich in den Wellenzahl-Frequenz-Bereich®
[ACI1]:

u(t,y) o—e U'(w, k) (5.18)
Anschaulich entspricht dies dem Ubergang von Abbildung 5.6 zu Abbil-
dung 5.7a.

Wie bei der eindimensionalen Fourier-Transformation gilt fiir den Zu-
sammenhang von Frequenzauflosung A f und Messzeit Ties

L 1 B fsmp
Tmes B NsmpAt B Nsmp

Af = (5.19)

mit der Anzahl (zeitlicher) Abtastwerte Ngpp. Im Ortsbereich gilt analog

1 1

Ak = =
Ymax  NVposAy

(5.20)

mit der Wellenzahlauflosung Ak und der Schrittweite Ay.

Die Fourier-Transformierte U’'(w, k) ist komplexwertig, da die Funktion
der Messdaten u(t, y) reellwertig, aber nicht gerade ist [CLW69]. Fur die

Die Signalverarbeitung erfolgt digital im Computer. Auf eine zeitdiskrete mathema-
tische Darstellung wird hier und im Folgenden zugunsten der Lesbarkeit jedoch
verzichtet.
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5.1 Laserakustik-Verfahren

weitere Verarbeitung wird die Phaseninformation verworfen und nur
Uw, k) = U (w, k)| (5.21)

verarbeitet.

Gamma-Korrektur (Kompression)

Nach der Transformation in den Wellenzahl-Frequenz-Bereich sind die
Modenverlaufe in der Dispersionsabbildung bereits erkennbar, siche Ab-
bildung 5.7a. Allerdings treten typischerweise einzelne sehr grofle Werte
nahe dem Ursprung (w — 0, kK — 0) auf, sodass der iiberwiegende Teil der
Modenverldufe in Relation nur schwach abgebildet wird. Dies kann durch
die aus der Bildverarbeitung bekannte Gamma-Korrektur geméfl [Poy12]

Uous(w, k) = Uyl (w, k) (5.22)

mit v < 1, auch Gamma-Kompression genannt, kompensiert werden. Dies
entspricht anschaulich einer Aufhellung dunkler Bildbereiche (weniger
sichtbare Modenverldufe), da grofie Bildwerte abgesenkt werden und kleine
Werte somit im Verhéltnis deutlicher hervortreten. Es wird v = 0,1 gewahlt.

Verwerfen kleiner Werte

Fiir Punkte (w, k) abseits der Modenverlaufe treten vergleichsweise kleine
Werte in der Dispersionsabbildung auf. Als Resultat der Verarbeitung
realer Messdaten wird der theoretische Wert von 0 allerdings nicht erreicht,
und die tatsachlichen Werte variieren stochastisch (vgl. Bildrauschen). Zur
Vermeidung stérender Einfliisse auf die noch folgenden Signalverarbeitungs-
schritte werden daher kleine Werte geméf3

T

1

(5.23)

Uin(w,k) Uin(w,k)
0 Uin(w, k)

in
in

IN V
<

Uout (w, k) = {

verworfen, wobei Uy, den Mittelwert der gesamten Dispersionsabbildung
darstellt.

Frequenzabhangige Normierung

Die Signalenergie ist ungleichmafig auf die Moden verteilt, wodurch die
Verlaufe der Moden mit zunehmender Ordnung weniger stark in der Di-
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5 Charakterisierung homogener Polymere

spersionsabbildung reprasentiert sind. Daher wird eine frequenzabhangige
Normierung durchgefiihrt, d. h. die Dispersionsabbildung wird spaltenweise
(fiir feste f bzw. w, tber alle k) auf den Maximalwert normiert. Auch
Moden héherer Ordnung, die zuvor nur geringe Werte in der Dispersi-
onsabbildung lieferten, werden so deutlich abgebildet und kénnen in der
Optimierung voll berticksichtigt werden. Zu beachten ist, dass die beiden
vorigen Schritte (Gamma-Kompression und Verwerfen kleiner Werte) ei-
ne praktische Voraussetzung fiir die frequenzabhangige Normierung sind.
Die starke Wirkung dieser Mafinahme ist in Abbildung 5.9 exemplarisch
dargestellt.

e

w

—_

Kreiswellenzahl k / (rad mm™1)
[N}

)

0 0,5 1 1,5 2 0 0,5 1 1,5 2
Frequenz f / MHz Frequenz f / MHz
(a) Ohne Normierung (b) Mit Normierung

Abbildung 5.9: Einfluss der frequenzabhangigen Normierung auf die Di-
spersionsabbildung

Anzumerken ist, dass diese Mafinahme bei der Charakterisierung isotro-
per Materialien nicht zwingend erforderlich ist, da die beiden unbekannten
Parameter eines isotropen Materialmodells durch die ersten beiden Mo-
denverliufe (AO- und SO-Mode) eindeutig® bestimmt sind. Fiir orthotrope
Materialien miissen Moden hoherer Ordnung jedoch unbedingt berticksich-
tigt werden, siehe auch Abschnitt 6.1.

6Eindeutigkeit ist hier im Sinne der Bestimmtheit eines Gleichungssystems gemeint. Das
Ergebnis des inversen Verfahrens ist hingegen nicht eindeutig, siche Abschnitt 4.2.
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Gamma-Korrektur (Expansion)

Abschlielend wird eine zweite Gamma-Korrektur, allerdings mit v > 1
durchgefiithrt. Diese Gamma- Ezpansion senkt kleine Werte der Dispersi-
onsabbildung ab und schérft so die Modenverldufe. Der auf diese Weise
vergroBerte Gradient unterstiitzt die Konvergenz des Optimierungsverfah-
rens. Hier wird v = 3,5 gewéhlt.

Die resultierende Dispersionsabbildung wird auf ihren Maximalwert
normiert, sodass sie den Wertebereich 0 < U(w, k) < 1 abdeckt.

5.1.6 Kostenfunktion

Die Kostenfunktion dient dem Vergleich der messtechnisch erfassten Di-
spersionsabbildung mit dem durch das Vorwartsmodell simulierten Di-
spersionsdiagramm. Ein direkter Vergleich ist jedoch nicht moglich, da
die Dispersionsabbildung in Form einer Matrix U(w, k) (Bildpunkte) vor-
liegt, wahrend das Dispersionsdiagramm durch eine Menge von Punkten
(wi, k;) auf den einzelnen Dispersionskurven abgebildet wird. Dabei ist zu
beachten, dass die jeweilige Kreisfrequenz aus dem Vorwartsmodell hervor-
geht und somit die erforderliche Abhéngigkeit von den aktuell gewahlten
Modellparametern @ liefert:

w; = f(k;;0) = wi(k;;0) (5.24)

Eine Moglichkeit, den Vergleich mit geringem Berechnungsaufwand zu
realisieren, besteht darin, die mit den simulierten Punkten korrespondie-
renden Punkte der Dispersionsabbildung auszuwerten und den Mittelwert
dariiber zu bilden. Dieser Mittelwert wird maximal, wenn die simulierten
Punkte genau auf den Modenverlaufen der Dispersionsabbildung liegen und
muss somit invertiert werden, da Optimierungsalgorithmen im Allgemeinen
die Kostenfunktion minimieren, nicht maximieren. Die Kostenfunktion
lautet also

(0;U(w k) = (N;Nk ::U(wi(kj;e),kj)) . (5.25)

Abbildung 5.10 zeigt, exemplarisch fiir eine Polyamid-6-Probe, die Werte
der Kostenfunktion in Abhéngigkeit der Modellparameter (hier ¢, und
cr fir ein isotropes Materialmodell) in der Umgebung des Optimums. Es
wird deutlich, dass nicht nur ein deutlich ausgeprigtes Optimum exis-
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Abbildung 5.10: Exemplarische Werte der Kostenfunktion in der Umge-
bung des Optimums (¢, = 2501 ms™! er = 988 ms™1).
Isotropes Materialmodell fiir Polyamid 6.

tiert, sondern auch ein definierter Verlauf (keine erratischen Spriinge o. 4.)
in dessen Umgebung. Ebenfalls erkennbar sind Nebenmaxima, die vom
Optimierungsalgorithmus nicht gefunden werden sollen.

5.1.7 Optimierungsalgorithmus

Zur Optimierung wird der BOBYQA-Algorithmus [Pow(9] in seiner Python-
Implementierung ,,pybobyqa“ [CFM18; CFM19] verwendet. Fir das vorlie-
gende Optimierungsproblem, das durch ein nicht-triviales Vorwartsmodell
mit zahlreichen Parametern und hoher Rechenzeit charakterisiert ist, weist
dieser Algorithmus zwei wiinschenswerte Eigenschaften auf.

Einerseits gehort BOBYQA zu den ableitungsfreien Optimierungsal-
gorithmen, d.h. er benotigt im Gegensatz zu anderen Verfahren keine
Informationen tiber die Ableitung der Kostenfunktion nach den Modellpa-
rametern. Andere Optimierungsalgorithmen wie IPOPT [WBO06] nutzen
Quasi-Newton-Verfahren wie den BFGS-Algorithmus [Bro70; Fle70; Gol70;
Sha70], um Ableitungen numerisch zu approximieren und mit wenigen

82



5.1 Laserakustik-Verfahren

Iterationen das Optimum zu erreichen. Die Approximation erfordert aber
ihrerseits mit steigender Zahl der Modellparameter zunehmend viele Aus-
wertungen der Kostenfunktion (und damit des Vorwértsmodells), die bei
dem vorliegenden Modell viel Rechenzeit beanspruchen. Alternativ kann
die Ableitungsinformation extern berechnet und dem Optimierungsalgo-
rithmus zugefithrt werden: Fiir FEM-basierte Vorwéartsmodelle ist die
Berechnung der Ableitungen durch algorithmisches Differenzieren (AD)
[GWO08] zwar haufig zielfithrend, erfordert aber umfangreiche Modifika-
tionen des Programmcodes [Jurl9]. Da BOBYQA fiir das vorliegende
Optimierungsproblem bereits gute Ergebnisse liefert, wird ein AD-basierter
Ansatz nicht weiter verfolgt.

Auflerdem bietet BOBYQA die Moglichkeit, Schranken (engl. bounds) fiir
die Optimierung festzulegen, wodurch der Wertebereich der Modellparame-
ter auf eine gewisse Umgebung der Startwerte, z. B. 420 %, eingeschrankt
werden kann. So konnen physikalisch unplausible Werte augeschlossen
werden.

5.1.8 Beitrdage zur Messunsicherheit
Messunsicherheit der Messschraube

Die Plattendicke hat einen starken Einfluss auf die dispersiven Eigenschaf-
ten der Probe und damit auch auf die Ergebnisse des Vorwértsmodells.
Mit steigender Plattendicke werden die Moden in Richtung kleinerer Fre-
quenzen (und Wellenzahlen) verschoben, wobei der Einfluss auf Moden
hoherer Ordnung stéirker ausgepragt ist. Wird eine zu stark vom realen
Wert abweichende Plattendicke angenommen, kann das Modellergebnis
nicht ideal an das Messergebnis angepasst werden, d. h. die Optimierung
muss vorzeitig abbrechen.

Zu betrachten ist also der Einfluss auf das Messergebnis infolge der
Messunsicherheit der zur Dickenmessung verwendeten Messschraube. Als
Referenzwert dafiir kann die Frequenzauflosung in der Dispersionsabbildung
herangezogen werden, die sich zu

~ fanp _ 100 MHz

A —
f Namp 914

~ 6100 Hz (5.26)

ergibt. Dabei ist der Interpolationseffekt durch das Zero padding, siehe
Abschnitt 5.1.5, nicht berticksichtigt, da er die Auflésung nur scheinbar
erhoht. Wird ein simulierter Punkt (f, k) durch eine abweichende Platten-
dicke um mehr als Af verschoben, erfolgt eine fehlerhafte Zuordnung zur
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Dispersionsabbildung. Aufgrund der Diskretisierung haben Verschiebungen
unterhalb von Af hingegen keinerlei Auswirkung.

Abbildung 5.11 zeigt die mittlere Verschiebung des Verlaufes der n-ten
Mode in Frequenzrichtung (Frequenzabweichung)

) ) (5.27)
h=nhyea1—Ah

fir die ausbreitungsfahigen Moden im Bereich bis 2 MHz, wobei Ah die
Abweichung von der tatsdchlichen Plattendicke h,e, beschreibt. Der Dar-
stellung liegt ein isotropes Materialmodell fiir Polyamid 6 (¢, = 2501 ms™,
cr = 987ms™ !, p = 1156 kg m~3) zugrunde. Neben dem mit Ah steigenden
Anstieg ist auch ein Anstieg der Frequenzabweichung fiir Moden hoherer
Ordnung deutlich sichtbar. Aulerdem wird deutlich, dass die Frequenzahb-
weichung fiir Ak < 8 pm den Grenzwert A f nicht iiberschreitet, also in
diesem Bereich keine Fehlzuordnung der Datenpunkte erfolgt.
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Abbildung 5.11: Mittlere Frequenzabweichung der ausbreitungsfahigen Mo-
den bis 2 MHz fir unterschiedliche Abweichungen der Plat-
tendicke. Moden sortiert nach der Frequenz bei k£ = 0.
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5.1 Laserakustik-Verfahren

Die verwendete Messschraube wird vom Hersteller mit einer ,Genau-
igkeit* von Ahygs = 3pm beschrieben. Unter der Voraussetzung einer
korrekten Bedienung entsteht dadurch also selbst im schlechtesten Fall
kein Einfluss auf das Messergebnis.

Temperatur der Probe

Materialeigenschaften sind grundsétzlich temperaturabhangig, sodass die
Ergebnisse jeder Messung von der Probentemperatur abhangen. Bei Mess-
systemen ohne Thermostatisierung bedeutet dies eine Abhangkeit von der
Umgebungstemperatur. Zur Abschétzung dieses Einflusses werden die in
[PK91] und [LJC86] beschriebenen Ergebnisse zur Temperaturabhangigkeit
von Polyamiden betrachtet. Es ist anzumerken, dass der Wassergehalt der
Proben darin nicht betrachtet wird. Zwar werden die Proben in [PK91]
als ,trocken“ und ,konditioniert* (in Luft bei 65 % relativer Luftfeuchte)
beschrieben, der jeweils resultierende Wassergehalt jedoch nicht genannt.

2800

2600

2400

2200 -

2000 -

1800 -

cp(¥) / ms™t

1600 e PAG, trocken

PAG6, kond.
*PAG6.6, Typ 101
1200 | |#PA6.6, Typ 105

0 ) 10 15 20 25 30 35
Temperatur 9 / °C

1400 -

Abbildung 5.12: Temperaturabhéangigkeit der Longitudinalwellengeschwin-
digkeit von Polyamiden, nach [PK91; LJC86]
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5 Charakterisierung homogener Polymere

Die Datenpunkte fiir die temperaturabhéngige Longitudinalwellenge-
schwindigkeit ¢, (1)) sowie eine Approximation durch ein Polynom zweiter
Ordnung sind in Abbildung 5.12 dargestellt”. Daraus kann die Variation der
Longitudinalwellengeschwindigkeit %CL(ﬁ) und analog der Transversalwel-
lengeschwindigkeit %CL(ﬂ) abgeleitet werden. Im Arbeitspunkt ¥y = 22°C
ergeben sich die Werte in Tabelle 5.1, wobei die Abkiirzungen

. dCL(ﬁ)

ACL = ) o (528)
. dCT(ﬁ)

ACT = i) st (529)

gelten. Ahnliche Ergebnisse werden in [LMM13] fiir kurzfaserverstirk-
tes Polyamid 6.6 (PA66-GF35) vorgestellt und ebenfalls hier aufgefiihrt®.
Die Vergleichbarkeit ist durch die Faserverstarkung zwar eingeschrankt,
doch der Temperatureinfluss auf die Glasfasern kann hier gegeniiber der
Polymermatrix vernachlassigt werden.

Tabelle 5.1: Temperaturabhédngige Variation der Schallgeschwindigkeiten
in Polyamid im Arbeitspunkt 9y = 22°C

Material Acy, /ms™ Acy /ms™!  Quelle

PAG, trocken —17,6 —7,2 [PK91]

PAG6, kond. ~19,7 —8,0 [PKO1]
PA6.6, Typ 101 ~32 —0,9 [LICS6]
PAG6.6, Typ 105 45 —1.5 [LJCS6]

PA66-GF35 —13,2 54 [LMM13]

Anschaulich bedeuten diese Werte, dass eine Temperaturdnderung um
1K eine Anderung der Schallgeschwindigkeiten um bis zu 1 % hervorrufen
kann. Die unterschiedlichen Werte sind auf die verschiedenen Materiali-
en und Additive sowie die von den Autoren verwendeten Messverfahren
zuriickzufiithren.

"Die Elastizititsmoduln aus [PK91] werden nach Abschnitt 3.1.3 mit Literaturwer-
ten fiir Polyamid 6 (v = 0,4 und p = 1156kgm~3) in Schallgeschwindigkeiten
umgerechnet,.

8Wegen des stark abweichenden Wertebereichs sind diese Daten in Abbildung 5.12 zur
besseren Ubersicht nicht dargestellt.
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5.1 Laserakustik-Verfahren

Um diese Ergebnisse mit den im Folgenden durch Standardabweichungen
beschriebenen Unsicherheitsbeitrédgen vergleichen zu kénnen, miissen die
Absolutwerte aus Tabelle 5.1 in eine Standardabweichung tiberfithrt werden.
Dies kann in Anlehnung an den Guide to the expression of uncertainty in
measurement (GUM) im Sinne einer Unsicherheitsbestimmung nach Typ B
erfolgen [JCGO8]. Dazu wird die Schallgeschwindigkeit als gleichverteilt in
den durch Tabelle 5.1 definierten Schranken angenommen, sodass

1 1
EL — iACL S CL(19) S EL + §ACL (530)

bzw. . )
ET — §ACT S CT(19) é ET + iACT. (531)
Die zugehorige Standardabweichung ergibt sich dann zu

1

o (AY) = Acp AY 5.32
s (A0) = 5 e 5.32)
bzw. )
er(AY) = —=AcrAd, 5.33
oy (A0) = e (5.33)
wobei
AY = max | — Y| (5.34)

die (maximale) Temperaturvariation beschreibt. Die auf diese Weise ermit-
telten Standardabweichungen s., und s, fiir die Datensétze in Tabelle 5.1
sind in Tabelle 5.2 dargestellt.

Tabelle 5.2: Standardabweichungen der Schallgeschwindigkeiten in Poly-
amid infolge einer Temperaturschwankung um Ad = 2K

Material Se (AY) /ms™ s, (AY) / ms™!

PAG, trocken 10,2 4,2
PAG, kond. 11,4 46
PAG6.6, Typ 101 1,8 0,5
PA6.6, Typ 105 2,6 0,9
PA66-GF35 7,6 3,1
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Abhiangigkeit von den Startwerten

Die Wahl der Startwerte fiir ein inverses Verfahren hat haufig grofien
Einfluss auf das Ergebnis, sodass die Startwertschatzung mitunter kompli-
zierter als die anschlieBende Optimierung ausgelegt werden muss. Um die
Empfindlichkeit der Ergebnisse des Laserakustik-Verfahrens auf die Wahl
der Startwerte zu charakterisieren, wird die Optimierung fiir unterschied-
liche Startwert-Parametersitze durchgefiihrt. Aufgrund der benétigten
Rechenzeit kann diese Betrachtung nur an ausgewéhlten Proben und
mit isotropem Materialmodell erfolgen. Gewéahlt werden, in Vorgriff auf
Abschnitt 5.3, zwei Proben aus der Hauptuntersuchungsreihe, die eine
hinsichtlich der Auswertbarkeit sehr gute (Probe D1P08) bzw. schlechte
(D4P06) Dispersionsabbildung liefern.

Tabelle 5.3: Startwert-Parametersétze fiir die Untersuchung des Einflusses
der Startwerte auf die Optimierungsergebnisse

Probe c(LO) / ms™! cg)) / ms™!  Schrittweite Ac / ms™!

D1P08 2400...2600 900...1100 10
D4P06 2300...2500 800...1000 10

Fiir diese Untersuchung werden Startwerte cio) und cg) ) in einer Umge-

bung von £100ms~! um das jeweilige Optimum gewéhlt und in Schritten
von 10ms~! variiert, siche Tabelle 5.3. Alle anderen Parameter und Ein-
gangsdaten, einschliefllich der Dispersionsabbildung der jeweiligen Probe,
werden konstant gehalten. Pro Probe miissen somit 441 Parameteridentifi-
kationen mit einer durchschnittlichen Rechenzeit von 3,5h durchgefithrt
werden, sodass sich eine Gesamtrechenzeit von ca. 3100 h, also ca. 129
Tagen ergibt. Durch parallele Auswertung auf dem Rechen-Cluster ,0Cu-
LUS*“ des Paderborn Center for Parallel Computing (PC?), konnte die
Berechnung jedoch innerhalb von einer Woche durchgefithrt werden.

Tabelle 5.4: Mittelwert und Streuung der optimierten Schallgeschwindig-
keiten fiir unterschiedliche Startwerte

Probe ¢, /ms™! s, /ms™ & /ms™! s, /ms7!
D1PO08 2514 0,6 986 0,4
D4P06 2407 8,6 911 8,9
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5.1 Laserakustik-Verfahren

Mittelwert und Streuung (Stichprobenstandardabweichung) der so er-
mittelten Schallgeschwindigkeiten sind in Tabelle 5.4 dargestellt. Es wird
deutlich, dass die Streuung infolge der Variation der Startwerte stark
von der Qualitat der Dispersionsabbildung abhéngt: Im schlechtesten Fall
(D4P06) liegt sie ca. um den Faktor 20 hoher als im besten Fall (D1P08).
In allen Fallen liegen die Streuungen jedoch unterhalb von 1%, sodass der
Einfluss der Startwerte auf das Gesamtergebnis als gering einzustufen ist.
Von einer moglichen Weiterentwicklung des Startwertschétzers ist also nur
eine marginale Verbesserung des Endergebnisses zu erwarten.

Reproduzierbarkeit bei Wiederholmessungen

Wird eine Probe unter gleichen Bedingungen mehrfach vermessen, sollte
theoretisch ein identisches Messergebnis entstehen. In der Praxis konnen
die Messbedingungen aber nie vollstandig reproduziert werden, da beispiels-
weise das Koppelmittel neu aufgetragen werden muss, die Probenposition
nicht exakt tibereinstimmt oder die Raumtemperatur variiert. Es ist daher
zu prifen, wie stark die Ergebnisse bei der wiederholten Durchfithrung der
Messung streuen.

Zu beachten ist, dass die zuvor beschriebene Unsicherheit infolge der
Wahl der Startwerte die Unsicherheit durch Wiederholmessungen tiberla-
gert. Letztere wird daher nur fir die Probe D1P08 betrachtet, um den
Uberlagerungseffekt zu minimieren.

Es wurden zehn Messungen direkt aufeinanderfolgend am selben Tag
durchgefithrt, wobei die Raumtemperatur von ca. 24,5°C auf ca. 26,5°C
anstieg. Fir jeden Messvorgang wurde die Probe aus dem Messplatz
entnommen und erneut eingesetzt, sowie das Koppelmittel entfernt und
neu aufgetragen.

Tabelle 5.5: Mittelwert und Streuung der optimierten Schallgeschwindig-
keiten fiir zehn Wiederholmessungen

1 1

ér /ms™' s,/ ms”

D1P08 2517 2,8 986 4.4

Probe ¢, /ms™ s, /ms™

Die zusammengefassten Ergebnisse dieser Untersuchung sind in Tabel-
le 5.5 dargestellt. Bemerkenswert ist, dass die Werte fiir die Streuungen
in einer ahnlichen Groflenordnung liegen wie die Werte aus Tabelle 5.2
beziiglich einer Temperaturdnderung. Es ist also davon auszugehen, dass
ein signifikanter Anteil der Messunsicherheit bei der wiederholten Messung
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5 Charakterisierung homogener Polymere

auf die Variation der Temperatur zuriickzufiihren ist. Beziiglich des Mit-
telwertes liegen auch diese Streuungen deutlich unterhalb von 1%, sodass
eine gute Reproduzierbarkeit der Messergebnisse erreicht wird.

5.2 Transmissionsverfahren

Das zweite verwendete Messverfahren ist das in [Baul6] realisierte Ul-
traschall-Transmissionsverfahren. Abbildung 5.13 zeigt schematisch den
Aufbau des Messsystems, bei dem der Probekérper mit hohlzylindrischer
Geometrie zwischen zwei Ultraschallwandler eingebracht wird. Fiir die
Messung wird ein Ultraschall-Puls durch die Probe transmittiert, des-
sen Signalform durch die Dispersion im Material verdndert wird. Infolge
konstruktiver Uberlagerung der verschiedenen Moden entstehen, getrennt
durch Bereiche destruktiver Uberlagerung, einzelne Wellenpakete, deren
Form und Eintreffzeitpunkte am Empfanger charakteristisch fiir das un-
tersuchte Material sind, sieche Abbildung 5.14. Die Auswertung erfolgt
im inversen Verfahren, sieche Abschnitt 4.2, auf Basis des gemessenen
Ausgangssignals im Zeitbereich.

Empfangsschallwandler

Probe

Sendeschallwandler

Abbildung 5.13: Schematische Darstellung des Transmissionsmesssystems,
nach [Baul6]

Das verwendete Messsystem wurde von Bause aufgebaut und im Rahmen
dieser Arbeit weitestgehend unverandert eingesetzt, um Vergleichsdaten
fiir die Charakterisierung homogener Polymere zu ermitteln. Lediglich
die Steuer-Software wurde in Python reimplementiert, um den bisherigen
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Abbildung 5.14: Gemessenes Empfangssignal (blau) und simuliertes Signal
(orange) im Transmissionsverfahren fiir eine Polyamid-6-
Probe. Wellenpakete bei ca. 12ps, 17 s sowie 22 jis.

MATLAB-Code zu ersetzen. Statt einer vollstandigen Beschreibung des
Verfahrens liegt der Fokus der folgenden Ausfithrungen daher auf den
Unterschieden zum Laserakustik-Verfahren. Fiir alle weiteren Details sei
auf [Baul6] verwiesen.

Aus Sicht der Anwendung hat das Transmissionsverfahren im Vergleich
mit dem in Abschnitt 5.1 beschriebenen Laserakustik-Verfahren den Vor-
teil, dass viskoelastische Materialparameter auf Basis des fraktionalen
Zener-Modells (siche Abschnitt 3.2.5) bestimmt werden kénnen. In die-
sem Zusammenhang ist vorgesehen, die Probe bei fiinf unterschiedlichen
Frequenzen anzuregen, um die Frequenzabhéngigkeit infolge der Viskoelas-
tizitat charakterisieren zu konnen. Fir die vorliegende Arbeit wird jedoch
nur eine Anregefrequenz genutzt, um den experimentellen Aufwand zu
reduzieren (nur 140 statt 700 Messungen mit anschliefender Optimierung,
siche Tabelle 5.8). Dies ist dadurch zu rechtfertigen, dass die ermittelten
Ergebnisse als Vergleich fiir die im Laserakustik-Verfahren ermittelten
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Ergebnisse herangezogen werden sollen. Da letzteres ohnehin nur ein ideal-
elastisches Materialmodell identifiziert, ist eine hochpréazise Bestimmung
der Absorptionseigenschaften hier nicht erforderlich.

5.2.1 Experimentalaufbau

Die Transmissionsstrecke aus Abbildung 5.13 stellt den Kern des Experi-
mentalaufbaus dar. Sie besteht aus zwei angepassten Ultraschallwandlern,
die dhnlich wie die Schallwandler des Laserakustik-Messplatzes aufgebaut
sind, siehe Abschnitt 5.1.2. Allerdings kommt statt einer piezoelektrischen
Streifenkeramik eine kreisférmige Piezokomposit-Scheibe zum Einsatz,
um die Schwingungsform des (theoretischen) Kolbenschwingers anzuné-
hern und die Stirnseiten der Probe vollflachig (akustisch) zu kontaktieren
[BRH13; LSWO09]. Es stehen Schallwandler fur funf unterschiedliche Fre-
quenzbereiche zur Verfiigung, wobei fiir die folgenden Untersuchungen das
Schallwandlerpaar mit einer Mittenfrequenz von ca. 750 kHz verwendet
wird.

Zum Betrieb des Sende-Schallwandlers werden der fiir diesen Zweck ent-
wickelte Spannungsverstarker und fiir den Empfangs-Schallwandler der La-
dungsverstarker aus [Raul2| verwendet. Die Bereitstellung des Sendesignals
sowie die Aufnahme des Empfangssignals erfolgt, wie beim Laserakustik-
Messverfahren, mit einem USB-Oszilloskop (TiePie Handyscope HS5).

Die Auswertung der Messsignale erfolgt im Zeitbereich, sodass die Dy-
namik des Messsystems starken Einfluss auf das inverse Verfahren, und
damit auf das Gesamtergebnis, hat. Um diese Einfliilsse kompensieren zu
konnen, verwendet Bause das Mason-Modell [Mas48] zur Beschreibung der
Schallwandler, modelliert die Verstarker als digitale Filter und nutzt diese
Modelle zur Signalvorverzerrung. Die Identifikation der darin enthaltenen
Systemparameter ist kritisch, da eventuelle Abweichungen falschlich den
gesuchten Materialparametern zugeschlagen wiirden.

Ein weiterer Einflussfaktor ist die Dicke der Koppelmittel-Schicht, die
zur akustischen Ankopplung der Schallwandler an die Probe erforderlich
ist. Fiir eine moglichst reproduzierbare Messung wird das Koppelmittel im
Siebdruck-Verfahren aufgebracht und der Anpressdruck iiber ein Masse-
stick (500g) definiert eingestellt. [Baul6]

5.2.2 Vorwartsmodell

Beim Transmissionsverfahren kommt die scaled boundary FEM (kurz
SBFEM) fiir das Vorwirtsmodell zum Einsatz. Ahnlich wie die SAFE-
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Methode (Abschnitt 5.1.3) handelt es sich dabei um eine halbanalytische
Methode, bei der in Ausbreitungsrichtung (hier: Linge des Zylinders) ein
harmonischer Ansatz gewahlt wird, wihrend in radialer Richtung eine Linie
eindimensional diskretisiert wird [GBC14]. Allerdings wird zur Diskreti-
sierung hier nur ein einziges Element mit hoher Ordnung verwendet, um
die Effizienz zu steigern [GBS14]. Die benoétigte Rechenzeit kann dadurch
gegeniiber einer vollstandigen FEM-Simulation stark reduziert werden,
sodass die Verwendung als Vorwartsmodell im inversen Verfahren prak-
tisch moglich wird. Im Vergleich mit der FEM-Simulations-Software CAPA
erreicht Bause eine um den Faktor 100 reduzierte Rechenzeit [Baul6.

Das vorliegende SBFEM-Modell erméglicht die Verwendung komplexwer-
tiger Materialmatrizen, sodass Absorptionseffekte berticksichtigt werden
konnen. Dies ist die Voraussetzung fiir die Identifikation viskoelastischer
Modellparameter. Fiir weitere Details und die mathematischen Hinter-
griinde der SBFEM sei an dieser Stelle auf die Arbeiten von Gravenkamp
verwiesen, z. B. [Gral4].

5.2.3 Optimierungsverfahren

Zur Startwertschiatzung wird ein vereinfachtes Modell der Schallausbrei-
tung, das Strahlenmodell nach Reynolds [Rey53] angesetzt. Darin wird die
Ausbreitung quasi-longitudinaler und quasi-transversaler Wellen in einem
diinnen Stab angenommen, wobei die transversalen Komponenten an der
Mantelflache anteilig reflektiert werden, aber auch in Quasi-Longitudinal-
Wellen konvertieren. Die empfangenen Wellenpakete konnen dann den
jeweiligen Wellenkomponenten zugeordnet werden. Dieses Modell besitzt
zwar nur eingeschrankte Giiltigkeit, da keine wellentheoretische Beschrei-
bung erfolgt (obwohl die Probengeometrien in der Gréfenordnung der
Wellenlange liegen), reicht aber fiir eine Startwertschiatzung aus. Die Lon-
gitudinalwellengeschwindigkeit kann dazu geméaf3

[
T = — 5.35
A=z (5.35)
aus der Probenldnge [ und dem Eintreffzeitpunkt des ersten Wellenpakets
Ty abgeschétzt werden. Die Transversalwellengeschwindigkeit ergibt sich

analog zu
cL

ér = )
i (s’

(5.36)

93



5 Charakterisierung homogener Polymere

wobei r, den Aufenradius der Probe und 77 den Eintreffzeitpunkt des
zweiten Wellenpakets darstellt. Die Startwerte fiir den longitudinalen
Absorptionskoeffizienten werden aus dem spektralen Schwerpunkt des
Leistungsdichtespektrums bestimmt, die fiir den transversalen Absorpti-
onskoeffizienten analog aus den Schwerpunkten der Energiedichtespektren
des ersten und zweiten Wellenpakets. [Baul6]

Als Kostenfunktion wird die 2-Norm zwischen dem gemessenen und
dem simulierten Zeitsignal gewéhlt, sieche Gleichung (4.3). Fir die finf
Anregefrequenzen bestimmt Bause jeweils eine Norm und summiert diese
zur Gesamt-Kostenfunktion. Da in dieser Arbeit nur eine Anregefrequenz
betrachtet wird, entfallt diese Summation.

Der verwendete Optimierungsalgorithmus basiert auch beim Transmis-
sionsverfahren auf dem BOBYQA-Algorithmus [Pow09], der bereits in
Abschnitt 5.1.7 betrachtet wurde. Bause verwendet fiir die Auswertung
MATLAB und nutzt daher die C-Implementierung von BOBYQA aus der
»,NLopt“-Bibliothek [Joh19]. Fir die Reimplementierung in Python wird
daher, zur besseren Vergleichbarkeit, ebenfalls auf NLopt zuriickgegriffen.

5.3 Experimentelle Untersuchungen

Das Laserakustik-Verfahren wird exemplarisch auf ausgewahlte polymere
Materialproben angewendet, deren mechanische Materialeigenschaften so
charakterisiert werden. Die Ergebnisse werden im Vergleich zum Trans-
missionsverfahren sowie klassischen mechanischen Priiftechniken wie dem
Zugversuch diskutiert, siehe Abschnitt 5.4.2 und Abschnitt 5.4.3. Vor der
Messung werden die Proben auflerdem, wie in Abschnitt 5.3.2 beschrieben,
konditioniert, um die Empfindlichkeit des Verfahrens beziiglich kleiner
Anderungen der Materialeigenschaften zu betrachten.

5.3.1 Materialauswahl und Probenherstellung

Als priméres Probenmaterial kommt Polyamid 6 (PA6) zum Einsatz, das
einerseits selbst ein weit verbreiteter Polymerwerkstoff ist und andererseits
haufig als Matrix-Material fiir Organobleche verwendet wird, siche Ab-
schnitt 6.2. Die hier untersuchte Probencharge wird mit dem Bezeichner
,D* identifiziert. Aulerdem wird Polypropylen (PP) betrachtet (Charge
,E%), das u. a. wegen seiner Eignung fiir die Lebensmittelindustrie ein fast
allgegenwartiger Werkstoff ist. In der weltweiten Kunststoff-Produktion
wird es lediglich von Polyethylen iibertroffen [EEH12].
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Fiir die unterschiedlichen Messsysteme miissen die Proben in verschiede-
nen Geometrien vorliegen, also entsprechend hergestellt werden. Die plat-
tenformigen Probekorper (Kiirzel ,P“) zur Charakterisierung im Laserakus-
tik-Verfahren wurden in den Laboren der Kunststofftechnik Paderborn
(KTP) im Spritzgiefiverfahren hergestellt und weisen Abmessungen von ca.
130 mm x 70mm x 3 mm auf. Als Basismaterial kommt der PA6-Werkstoff
Durethan B30S von Lanxess sowie der PP-Werkstoff Moplen HP500V von
LyondellBasell Industries zum Einsatz [Lan19; Lyol5]. Die fiir den Zug-
versuch benétigten Zugstiabe (Kiirzel ,Z“) nach DIN EN ISO 527 wurden
spanend aus diesen Platten herausgearbeitet [DIN12¢| und unterscheiden
sich von den Platten somit nur in der Geometrie. Fiir das Transmissi-
onsverfahren werden die hohlzylindrischen Proben (Kiirzel ,H*) hingegen
aus Vollstaben herausgearbeitet, die durch einen Zulieferer im Extrusi-
onsprozess hergestellt wurden. Es kann daher zu geringen Abweichungen
der Materialeigenschaften infolge des Prozesses und des abweichenden
Basismaterials kommen.

In Tabelle 5.6 sind fiir die genannten Werkstoffe die im Datenblatt
angegebenen mechanischen Kenngroflen sowie die daraus abgeleiteten
Schallgeschwindigkeiten aufgefithrt. Dabei ist jedoch zu beachten, dass die
Poisson-Zahl in diesen Datenblattern nicht angegeben ist und daher auf
einen typischen Durchschnittswert von v = 0,4 festgesetzt wird. Die Schall-
geschwindigkeiten konnen daher nur als grobe Abschatzung interpretiert
werden, siehe auch Abschnitt A.1.

Tabelle 5.6: Datenblatt-Werte und abgeleitete Groflen fiir die betrachteten
Polymer-Werkstoffe [Lan19; Lyol5]

Polyamid 6 Polypropylen

Hersteller Lanxess Lyondell-Basell
Handelsname Durethan B30S Moplen HP500V
E / MPa 3200 1450
p/ kgm™3 1140 910
v 0,4
c, / ms~! 2453 1848
cr / ms™! 1001 754
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5.3.2 Probenkonditionierung

Die Probenkonditionierung erfolgt in Form einer kiinstlichen hydrother-
mischen Materialalterung. Dazu werden die Probekorper fiir definierte
Zeitraume in auf 90 °C temperiertem Wasser gelagert, das einen Salzgehalt
von 50 gl~! aufweist. Dies fithrt bei PA6 als Polykondensat zu starkem
molekularen Abbau durch die Hydrolyse, die bei PP hingegen nicht erfolgen
kann, siche Abschnitt 2.4.4. Bei PP ist somit keine signifikante Anderung
der Materialeigenschaften durch die Konditionierung zu erwarten.

Der Ablauf ist so gestaltet, dass die Proben fiir einen Zeitraum T im
Wasserbad gelagert und anschlieBed fiir 48 h bei 80°C im Ofen getrocknet
werden. Schliellich kiihlen die Proben bei 21 °C im Exsikkator aus und
werden bis zur Messung darin gelagert. Die Trocknung ist erforderlich,
da insbesondere Polyamid 6 viel Wasser aufnimmt, was zu einer Erwei-
chung des Materials fiihrt, siche Abschnitt 2.3.4. Diese Anderung kann
zwar messtechnisch mit den gewahlten Verfahren erfasst werden, doch
sie beeinflusst das Materialverhalten deutlich stéirker als der molekulare
Abbau und ist somit hier unerwiinscht, da kleine Eigenschaftsdnderungen
im Fokus stehen.

Tabelle 5.7: Zeitraume der Lagerung im Wasserbad (Alterungsdauer) der
gewahlten Alterungsstufen

Alterungsstufe Zeitraum T,

1 Oh

250 h
500 h
750 h
1000 h
2000 h
3000 h

N O O = W N

Insgesamt werden sieben Alterungsstufen gemafl Tabelle 5.7 betrachtet,
wobei jede Probe nur einmalig im Wasserbad gelagert wird. Zwar wird
die Probe bei den akustischen Messverfahren nicht zerstort und konnte
mehrfach gealtert und untersucht werden, doch dazu miisste auch der
Trocknungsprozess wiederholt werden. Dies wiirde neben einer weiteren
Uberlagerung der Eigenschaftsinderungen den Zeitbedarf fiir die Konditio-
nierung noch weiter erhohen und wird daher hier nicht durchgefiihrt.

Tabelle 5.8 zeigt eine Ubersicht iiber die untersuchten Proben. Pro
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Tabelle 5.8: Probenauswahl fiir die Untersuchung homogener Polymerwerk-
stoffe

Charge Material Geometrie Anzahl Proben

Hohlzylinder 49

D PAG6 Platte 70
Zugstab 70

Hohlzylinder 49

E PP Platte 70
Zugstab 70

Gesamt 378

Alterungsstufe und Geometrie wurden zehn Probenexemplare (sieben fir
die Hohlzylinder) gesetzt, sodass insgesamt 378 Einzelproben betrachtet
werden. Zur Identifikation werden alle Exemplare mit einer fiinfstelligen
Bezeichnung (Proben-ID) nach Abbildung 5.15 versehen.

Charge Geometrie
(D, E) (H, P, 7)
D 1 P 08
Alterungsstufe Exemplar
(1,...,7) (1,...,10)

Abbildung 5.15: Zusammensetzung der Proben-Bezeichnungen (IDs)

5.4 Ergebnisse

5.4.1 Ausgewadhlte Dispersionsabbildungen

Die Auswertbarkeit der messtechnisch ermittelten Dispersionsabbildun-
gen variiert stark iiber die einzelnen Proben. Bewertungskriterien fiir die
Qualitat einer Dispersionsabbildung sind dabei in erster Linie die Anzahl
erkennbarer Modenverlaufe, die den Informationsgehalt der Messung repra-
sentiert, sowie der Wertegradient (Abbildungsschérfe), der fir die schnelle
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und robuste Konvergenz des Optimierungsverfahrens erforderlich ist, siehe
auch Abschnitt 5.1.5. Exemplarisch fiir eine sehr gute und eine schlechte
Dispersionsabbildung (im Sinne der Auswertbarkeit) sollen hier, wie schon
in Abschnitt 5.1.8, die Proben D1P08 und D4P06 betrachtet werden.

Wahrend fiir D1P08 19 Modenverlaufe im betrachteten Bereich bis 2 MHz
und 4rad mm~! deutlich erkennbar und scharf abgebildet werden, sind es
fiir D4P06 lediglich fiinf, siche Abbildung 5.16. Die Dispersionsabbildung fiir
D4P06 ist insgesamt durch starkes Rauschen, infolge eines geringen Signal-
Rausch-Verhéltnisses im Zeitbereich, charakterisiert. Dies fiithrt bereits
ab ca. 500 kHz zu einer unscharfen Darstellung der Modenverldufe. Ab
ca. 800 kHz sind die Modenverldufe praktisch nicht mehr von den ebenfalls
auftretenden Rauschartefakten zu unterscheiden. Auflerdem werden im
Vergleich zur Dispersionsabbildung fiir D1P08 noch kleinere Ausschnitte
aus den Modenverlaufen abgebildet.

Die Folgen fiir die Modellparameteridentifikation kénnen ebenfalls den
Abbildungen entnommen werden: Bei D1P08 stimmen die fiir die resul-
tierenden (optimierten) Modellparameter simulierten Dispersionskurven
(weif} dargestellt) nahezu ideal mit den Modenverldufen in der Dispersions-
abbildung iiberein, wahrend bei D4P06 eine leichte Abweichung, speziell
in der AO- und der SO-Mode, zu erkennen ist. Letztere stellt sich als
Unterschitzung der Steigung? dar, die einer leichten Uberschéitzung der
Transversalwellengeschwindigkeit ¢ entspricht. Auflerdem steigt durch
die geringe Qualitat der Dispersionsabbildung die Empfindlichkeit der
Optimierungsergebnisse auf die Wahl der Startwerte, sieche Abschnitt 5.1.8.

Bemerkenswert ist bereits an dieser Stelle, dass die Qualitat der Dispersi-
onsabbildung entgegen ersten Erwartungen nicht mit steigender Alterungs-
dauer immer weiter abnimmt. Beispielsweise liefert die Probe D7P03 die in
Abbildung 5.17 dargestellte Dispersionsabbildung, die trotz vierfacher Alte-
rungsdauer gegeniiber D4P06 zwolf gut erkennbare Modenverlaufe enthélt.
Die auf Basis der identifizierten Modellparameter simulierten Dispersions-
kurven zeigen daher eine gute Ubereinstimmung mit den Modenverliufen
in der Dispersionsabbildung.

5.4.2 Identifizierte Schallgeschwindigkeiten

Fir die hier betrachtete Untersuchungsreihe wurden insgesamt 378 Probe-
korper geméfl Tabelle 5.8 hergestellt, konditioniert und vermessen. Dabei

9Die Modenverliufe k(w) kénnen in diesem Bereich als Geraden angeniihert werden,
sodass deren Steigung betrachtet werden kann.
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Y

Kreiswellenzahl k / (rad mm

Kreiswellenzahl k£ / (rad mm

0 02 04 06 08 1 1,2 14 16 1.8 2
Frequenz f / MHz

Abbildung 5.16: Dispersionsabbildungen der Proben D1P08 (oben) und
D4P06 (unten) mit simulierten Dispersionsdiagrammen
(weiB) fir die identifizierten Modellparameter
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Abbildung 5.17: Dispersionsabbildung der Probe D7P03 mit simuliertem
Dispersionsdiagramm (weif}) fir die identifizierten Modell-
parameter

liefern das Laserakustik-Verfahren und das Transmissionsverfahren fiir jede
Probe die Schallgeschwindigkeiten ¢, und cr, deren Anderung iiber die Alte-
rungszeit im Folgenden dargestellt wird. In den Abbildungen représentieren
die Fehlerbalken jeweils die Streuung (Stichprobenstandardabweichung)
der Grofle, wobei die Stichprobe aus den zehn untersuchten Probekdrpern
(sieben im Transmissionsverfahren) der jeweiligen Alterungsstufe besteht.

Abbildung 5.18 zeigt die ermittelten Longitudinal- und Transversalwel-
lengeschwindigkeiten fiir die Polyamid-6-Proben der Untersuchungsreihe.
Es wird deutlich, dass beide Messverfahren vergleichbare Ergebnisse in phy-
sikalisch plausiblen Bereichen liefern. Beim Transmissionsverfahren treten
zwar etwas hohere Absolutwerte und eine geringere Streuung der Mess-
werte auf, doch dies ist nicht die Folge des verwendeten Messverfahrens,
sondern des abweichenden Probenmaterials: Die im Laserakustik-Verfahren
untersuchten Proben wurden unter bewusstem Verzicht auf stabilisierende
Additive hergestellt, die in den mittels Transmissionsverfahren untersuch-
ten Proben jedoch enthalten sind. Das Gleiche gilt fir die in Abbildung 5.19
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Abbildung 5.18: Vergleich der im Laserakustik- bzw. Transmissionsverfah-

ren bestimmten Wellengeschwindigkeiten fiir Polyamid-6-
Proben in Abhéngigkeit von der Alterungsdauer
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Abbildung 5.19: Vergleich der im Laserakustik- bzw. Transmissionsverfah-

ren bestimmten Wellengeschwindigkeiten fiir Polypropy-
len-Proben in Abhéngigkeit von der Alterungsdauer
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dargestellten Ergebnisse fiir Polypropylen, in denen zusétzlich die deut-
lich geringere Auswirkung der Konditionierung tiber der Alterungszeit
erkennbar ist (siche auch Abschnitt 5.3.2 und Abschnitt 5.4.4).
Allgemein zeigen diese Ergebnisse, dass beide Messverfahren geeignet
sind, unterschiedliche polymere Werkstoffe beziiglich ihrer Schallgeschwin-
digkeiten zu charakterisieren und auf diese Weise die Parameter eines
isotropen Materialmodells zu identifizieren. Dabei konnen einerseits die
betrachteten Materialien deutlich unterschieden und andererseits Unter-
schiede in der Zusammensetzung gleichartiger Materialien aufgelost werden.
Auflerdem wird deutlich, dass die Effekte eigenschaftsdndernder Prozesse
messtechnisch erfasst werden kénnen und sich tiber den Prozessverlauf als
konsistente, systematische Anderung der Modellparameter manifestieren.

5.4.3 Zusammenhang mit quasistatisch bestimmten
mechanischen Kenngro3en

Ein Vergleich der akustisch (im Laserakustik- bzw. Transmissionsverfahren)
bestimmten mit den mechanisch (im Zugversuch) bestimmten Kenngréfien
kann anhand der Elastizitatsmoduln vorgenommen werden. Die im Fol-
genden gezeigten mechanisch bestimmten Messergebnisse wurden durch
Matthias Hiittner vom Fachgebiet Kunststofftechnik Paderborn (KTP)
an der Universitat Paderborn im Rahmen eines gemeinsamen Projektes
ermittelt.

Fir die Polyamid-6-Proben der Untersuchungsreihe sind diese in Abbil-
dung 5.20 dargestellt. Hier fallt zunédchst die grofle Differenz zwischen den
Ergebnissen des Laserakustik-Verfahrens und des Zugversuches auf: Der
akustisch bestimmte Elastizitatsmodul wird systematisch tiberschatzt. Bei
den ebenfalls akustisch bestimmten Ergebnissen des Transmissionsverfah-
rens tritt dieser Effekt hingegen nicht auf; die Werte weichen nur leicht
von den Ergebnissen des Zugversuchs ab.

Ursache hierfir ist das viskoelastische Materialverhalten, das zu einer
Versteifung, d. h. effektiven Erhohung des Elastizitatsmoduls, bei hochfre-
quenter Anregung fithrt, siehe Abschnitt 3.2.3. Da beim Transmissions-
verfahren ein viskoelastisches Materialmodell verwendet wird, kann diese
Frequenzabhingigkeit kompensiert werden, indem das Modell fiir f — 0Hz
ausgewertet wird. Dies ist beim Laserakustik-Verfahren nicht moglich.

Zum Nachweis wurden die gemessenen Rohdaten aus dem Transmissions-
verfahren erneut ausgewertet und ein linear-elastisches Materialmodell iden-
tifiziert, d. h. die viskoelastischen Eigenschaften der Proben vernachlassigt.
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Abbildung 5.20: Vergleich der mit den betrachteten Verfahren ermittelten
Elastizitatsmoduln der Polyamid-6-Proben in Abhangig-
keit von der Alterungsdauer

Die Ergebnisse sind ebenfalls in Abbildung 5.20 dargestellt und zeigen eine
gute Ubereinstimmung mit den Ergebnissen des Laserakustik-Verfahrens,
wobei die noch vorhandenen Unterschiede analog zu Abschnitt 5.4.2 zu
begriinden sind. Es wird somit deutlich, dass die Uberschitzung der Elastizi-
tatsmoduln im Laserakustik-Verfahren tatsichlich auf die Vernachlassigung
der Viskoelastizitédt zurtickzufithren ist. Im Umkehrschluss ist zu erwarten,
dass die Erweiterung des Laserakustik-Verfahrens auf ein viskoelastisches
Materialmodell zu einer hohen Ubereinstimmung der Ergebnisse mit quasi-
statisch bestimmten Messdaten fithren wiirde.

Abbildung 5.21 zeigt die analog bestimmten Elastizitatsmoduln fiir die
Polypropylen-Proben. Es fillt zunéichst auf, dass die relativen Anderungen
iber der Alterungsdauer geringer ausfallen, was vor dem Hintergrund
der Probenkonditionierung geméfl Abschnitt 5.3.2 plausibel und aufler-
dem konsistent mit den in Abschnitt 5.4.2 gezeigten Anderungen der
Schallgeschwindigkeiten ist. Die geringe relative Anderung wird auch im
Laserakustik-Verfahren sehr gut abgebildet. Dariiber hinaus ist die Uber-
schitzung des Elastizitatsmoduls infolge vernachlassigter Viskoelastizitét
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Abbildung 5.21: Vergleich der mit den betrachteten Verfahren ermittelten
Elastizitdtsmoduln der Polypropylen-Proben in Abhén-
gigkeit von der Alterungsdauer

auch beim Polypropylen zu beobachten und analog zum Polyamid 6 zu
begriinden.

5.4.4 Interpretation im Kontext der Polymer-Alterung

Im Folgenden wird ein Bezug zwischen den in Abschnitt 5.4.2 und Ab-
schnitt 5.4.3 gezeigten makroskopischen Anderungen der akustischen bzw.
mechanischen Materialeigenschaften und den mikroskopischen Eigenschaf-
ten (sieche Abschnitt 2.3) der Probe hergestellt. Neben einer weiteren
Plausibilitatsprifung werden dadurch Ansétze aufgezeigt, mit denen an-
hand akustisch bestimmter Messdaten auch Aussagen tiber die chemischen
und physikalischen Eigenschaften des Polymers getroffen werden konnten.

Wie zuvor gezeigt, treten bei Polypropylen keine signifikanten Eigen-
schaftsianderungen durch die Probenkonditionierung auf. Die folgenden
Betrachtungen beziehen sich daher ausschlieBlich auf die untersuchten
Polyamid-6-Proben.
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Molekularer Abbau

Es ist bekannt, dass Polykondensate wie Polyamid 6 bei Anwesenheit von
Wasser molekularen Abbau durch Hydrolyse erfahren, siehe Abschnitt 2.4.4.
Entsprechende Untersuchungen wurden beispielsweise in [SLY09; WXW15]
(fiir PAG), [CSV98] (fiir PA11) oder [GM79] (fiir Polycarbonat) vorgestellt.
Dieser Abbau wird fiir die hier betrachtete Untersuchungsreihe durch die
Ergebnisse der begleitend durchgefithrten Messungen!® der Viskositéts-
zahl und der Molmassenverteilung nachgewiesen, die in Abbildung 5.22
dargestellt sind. Auffillig ist, dass die relative Anderung der Longitudinal-
wellengeschwindigkeit bis 750 h sehr gut mit der relativen Anderung der
mittleren molaren Masse iibereinstimmt, wodurch zugleich die Ergebnisse
einer fritheren Untersuchung in [WHB16] bestétigt werden.
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Abbildung 5.22: Zusammenhang der Viskositiatszahlen und mittleren mo-
lare Massen fiir Polyamid 6 mit der Longitudinalwellen-
geschwindigkeit, in Abhéngigkeit von der Alterungsdauer

Ab 1000 h divergieren die beiden Verldufe jedoch, wobei der weitere
Abfall der molaren Masse, d. h. die Fortsetzung des Hydrolyseprozesses,

ODurchfithrung: Matthias Hiittner, Kunststofftechnik Paderborn
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physikalisch plausibel ist. In der Literatur finden sich nur wenige Arbeiten
zu den Zusammenhédngen zwischen der molaren Masse und der Schall-
geschwindigkeit in Polymeren, die allerdings Fliissigkeiten, d.h. geloste
Polymere, betrachten. Die darin beschriebenen funktionalen Zusammenhén-
ge sind stets monoton [Ram41; WFRA47; Weid9]. Es ist somit anzunehmen,
dass ab 1000 h ein weiterer Effekt auftritt (oder dominant wird), der diesen
Zusammenhang iiberlagert und zu einem Wiederanstieg der Schallgeschwin-
digkeit fithrt. Ein derartiger Einfluss wird jedoch von keiner der im Rahmen
dieser Untersuchungsreihe ermittelten Kenngrofien erklért und bedarf da-
her einer separaten Betrachtung, die iiber die Zielsetzung der vorliegenden
Arbeit deutlich hinausgeht.

Es sei an dieser Stelle erwahnt, dass auch der Kristallisationsgrad ex-
emplarisch fiir die Proben aller Alterungsstufen ermittelt wurde!'®. Dieser
zeigt jedoch keine signifikanten Anderungen und liegt in allen Fallen bei
ca. 30 %. Auf eine grafische Darstellung wird daher verzichtet.

Einfluss der Wasseraufnahme auf den Elastizitatsmodul

Einzelne Proben der Untersuchungsreihe wurden exemplarisch mittels Karl-
Fischer-Titration untersucht!'?, um den Wassergehalt der konditionierten
Proben zu bestimmen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 5.23 dargestellt
und zeigen, dass durch den Trocknungsschritt im Rahmen der Probenkon-
ditionierung nach Abschnitt 5.3.2 der Ausgangszustand w = 0,24 % nicht
mehr vollstandig erreicht werden kann. Da der Wassergehalt bei Entnahme
aus dem Wasserbad allerdings bis zu 10 % betragen kann, ist die Trocknung
auf ca. w = 0,8 % dennoch erforderlich. Abbildung 5.24 zeigt zusétzlich
die Abnahme des Elastizitatsmoduls mit steigendem Wassergehalt, die in
einer separaten Messreihe bestimmt wurde.

In Abbildung 5.23 fillt zunachst auf, dass der Wassergehalt fiir 1000 h
stark von den iibrigen Werten abweicht. Dieser Effekt wurde nur fiir
die zerstorend charakterisierten Polyamid-6-Proben beobachtet und ist
mit hoher Wahrscheinlichkeit auf eine fehlerhafte Konditionierung (zu
starke Trocknung) der Probekorper zuriickzufithren. Im Vergleich zu den
Ergebnissen fiir die anderen Alterungsstufen ist der Elastizitatsmodul bei
1000 h dadurch um ca. 200 MPa erhoht, was auch in Abbildung 5.20 durch
den deutlich vom Trend abweichenden Wert (,,Ausreifier”) erkennbar ist.

Ein dhnlicher Einfluss kénnte bei dem starken Abfall des Elastizitats-
moduls im ersten Alterungsintervall (0h bis 250 h) vermutet werden, da

HDurchfithrung: Matthias Hiittner, Kunststofftechnik Paderborn
2Durchfithrung: Matthias Hiittner, Kunststofftechnik Paderborn
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Abbildung 5.23: Abhangigkeit des Wassergehalts der Polyamid-6-Proben
von der Alterungsdauer. Abweichung bei 1000 h durch zu
starke Trocknung der Proben.

der Wassergehalt trotz Konditionierung von ca. 0,24 % auf ca. 0,8 % steigt.
Dieser Anstieg ist jedoch gemafl Abbildung 5.24 nur fiir einen Abfall
des Elastizitdtsmoduls um ca. 350 MPa verantwortlich, der zwar nicht
vernachlassigbar ist, die beobachtete starke Anderung aber auch nicht
vollstandig erklart. Offenbar wird das Material im ersten Alterungsintervall
bereits stark durch den Hydrolyseprozess geschwacht. Diese These wird
dadurch gestiitzt, dass ein derartiger Effekt beim hydrolyseunempfindlichen
Polypropylen in Abbildung 5.21 nicht auftritt.

Einfluss der Wasseraufnahme auf die Absorption

Fiir die im Transmissionsverfahren charakterisierten Materialproben kon-
nen aus den Parametern des viskoelastischen Materialmodells auch Ab-
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Abbildung 5.24: Abhangigkeit des Elastizitdtsmoduls von Polyamid 6 vom
Wassergehalt

sorptionskoeffizienten geméfl [Baul6|

ay(w) = —w\/glm{ m} (5.37)

berechnet werden, wobei hier w = 27 - 750 kHz der Mittenfrequenz der
verwendeten Schallwandler entspricht. In Ausbreitungsrichtung ergibt sich
iitber der Alterungsdauer der in Abbildung 5.25 normiert dargestellte
Verlauf, der sehr gut mit der relativen Anderung des Wassergehalts iiber-
einstimmt. Die zuvor diskutierte Abweichung des Wassergehalts fiir 1000 h
tritt in der Absorption nicht auf, da die dafiir betrachteten hohlzylindri-
schen Proben separat konditioniert wurden und von diesem Fehler nicht
betroffen sind. Dies wurde auch durch eine exemplarische Bestimmung
des Wassergehaltes'® an hohlzylindrischen Proben bestitigt, die keine
signifikante Anderung zwischen 750h, 1000 h und 2000 h zeigen.

BDurchfithrung: Matthias Hiittner, Kunststofftechnik Paderborn
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Abbildung 5.25: Vergleich der relativen Anderungen des Absorptionskoeffi-
zienten ay in Ausbreitungsrichtung (bestimmt an hohlzy-
lindrischen Proben) und des Wassergehaltes w (bestimmt
an plattenférmigen Proben) tiber der Alterungsdauer

Zusammenfassung

Grofe Bedeutung beim Laserakustik-Verfahren kommt der Vorverarbeitung
der Messdaten zu, die den absorptionsbedingt geringen Signal-Rausch-
Verhéltnissen entgegen wirkt (Abschnitt 5.1.5). Sie erhéht die Sichtbarkeit
und Abbildungsschéarfe moglichst vieler Modenverldufe in der Dispersions-
abbildung und ermoglicht so deren Beriicksichtigung durch den Optimie-
rungsalgorithmus. Dadurch wird auch bei starker Absorption im Material
eine robuste Parameteridentifikation moglich.

Das Messverfahren zeigt auflerdem eine hohe Reproduzierbarkeit der
Ergebnisse, die durch sehr geringe Beitrdge zur Messunsicherheit (Ab-
schnitt 5.1.8) ausgedriickt werden kann. Den groBten Einfluss hat dabei die
Probentemperatur, die sich mit der Umgebungstemperatur leicht verandert
und zu Abweichungen in den ermittelten Schallgeschwindigkeiten um bis

zu 1% pro 1 K Temperaturanderung fithren kann. Eine Thermostatisierung
der Probe koénnte hier Abhilfe schaffen.
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Anhand der Ergebnisse aus der Untersuchungsreihe an konditionierten
(kiinstlich gealterten) Proben aus PA6 und PP wird die Robustheit des
Verfahrens demonstriert: Fiir jeden der 140 untersuchten Probekérper
wird, ohne Anpassung der Konfiguration des Auswerteverfahrens an jede
individuelle Probe, eine gut auswertbare Dispersionsabbildung generiert
(Abschnitt 5.4.1), sodass der Optimierungsalgorithmus anschliefend gut
konvergiert. Bei Betrachtung der identifizierten Modellparameter iiber der
Alterungsdauer ist ein systematischer Anderungsverlauf zu erkennen, der
die eingebrachten Eigenschaftsanderungen reprasentiert (Abschnitt 5.4.2).

Aufgrund der Versteifung des Materials bei hochfrequenter Anregung
liefert das Laserakustik-Verfahren im Vergleich mit dem quasistatischen
Zugversuch systematisch hohere Werte fiir den Elastizitatsmodul (Ab-
schnitt 5.4.3). Die zusétzliche Betrachtung von Ergebnissen aus dem Trans-
missionsverfahren zeigt jedoch, dass diese Frequenzabhangigkeit durch
Verwendung eines viskoelastischen Materialmodells sehr gut abgebildet
werden kann. Eine entsprechende Erweiterung des Materialmodells im
Laserakustik-Verfahren kénnte die Bestimmung vergleichbarer Absolutwer-
te ermoglichen.

Werden die Ergebnisse im Kontext der Polymer-Alterung betrachtet
(Abschnitt 5.4.4), fillt eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen der rela-
tiven Anderung der Longitudinalwellengeschwindigkeit und der mittleren
molaren Masse (als MaB fiir den Molekiilkettenabbau) auf. Ab einer Alte-
rungsdauer von 1000 h tritt ein zusatzlicher eigenschaftsandernder Prozess
auf, der zur Divergenz der Anderungsverliufe fithrt.
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6 Charakterisierung von
Faser-Kunststoff-Verbunden

Wiéhrend in Kapitel 5 homogene Polymerwerkstoffe mit ndherungswei-
se isotropen Materialeigenschaften untersucht werden, sollen im Folgen-
den Faser-Kunststoff-Verbunde betrachtet werden. Zur Anwendung des
Laserakustik-Verfahrens auf diese orthotropen Materialien sind Modifi-
kationen erforderlich, die in Abschnitt 6.1 beschrieben werden. Mit dem
modifizierten Verfahren wurden, analog zu Abschnitt 5.3, experimentel-
le Untersuchungen an konditionierten Organoblechen vorgenommen, de-
ren Ergebnisse in Abschnitt 6.3 vorgestellt werden. Im Rahmen dieser
umfangreichen Untersuchungsreihe wurde jede Probe nur fiir eine Wel-
lenausbreitungsrichtung bzw. mechanische Belastungsrichtung untersucht.
Dariiber hinaus ist durch eine Erweiterung des Laserakustik-Verfahrens
auch eine vollstandige Charakterisierung der Richtungsabhéngigkeit der
Materialeigenschaften moglich. Dies wird in Abschnitt 6.4 vorgestellt.

Erwéahnt sei an dieser Stelle, dass das Transmissionsverfahren aus Ab-
schnitt 5.2 nicht auf FKV angewendet werden kann. Abgesehen davon,
dass FKV typischerweise in Plattenform und nicht in der benétigten
Hohlzylinder-Geometrie hergestellt und verwendet werden, verletzt die
Orthotropie des Materials eine der Grundannahmen des Transmissionsver-
fahrens [Baul6.

Teile dieses Kapitels sind bereits erschienen in [WJC16; WJD18b; WH17;
WJD18a; WHW19] sowie [JDW18; JWD19].

6.1 Modifikation des Laserakustik-Verfahrens

Fir die Charakterisierung orthotroper Materialien muss das Laserakustik-
Verfahren so modifiziert werden, dass die erhohte Anzahl Freiheitsgrade
bzw. die héhere Dimension des Modellparametervektors 8 abgebildet wird,
siehe Abschnitt 3.1.2. Dazu ist neben dem Materialmodell selbst auch das
Verfahren zur Startwertschatzung anzupassen. In allen iibrigen Kompo-
nenten des Laserakustik-Verfahrens, z. B. Messdatenaufnahme, Vorwérts-
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6 Charakterisierung von Faser-Kunststoff-Verbunden

modell!, Kostenfunktion und Ablaufsteuerung des Optimierungsprozesses,
sind jedoch keine Annahmen tber die Matrialsymmetrie enthalten. Eine
Anpassung des Modellparametervektors wird also implizit ohne weitere
Modifikationen berticksichtigt.

Es sei an dieser Stelle erwahnt, dass die Einschréankungen des Verfahrens
aus Kapitel 5 davon unberiihrt bleiben. So erfolgt beispielsweise auch im
orthotropen Fall eine effektive Charakterisierung der Materialeigenschaften
ohne ortliche Auflosung, und auch die Einschrinkung auf plattenférmige
Probekorper bleibt bestehen.

6.1.1 Materialmodell

Das Materialmodell wird durch die reduzierte (3 x 3) Steifigkeitsmatrix
C.eq nach Gleichung (5.1) reprasentiert, die im isotropen Fall zwei unab-
hingige Koeffizienten aufweist. Im orthotropen Fall hingegen treten vier?
unabhéingige Koeffizienten auf, die im Materialmodell auch als unabhén-
gig angesetzt werden miissen. Daraus folgt eine Verdopplung der Anzahl
zu identifizierender Modellparameter, die im Vorwartsmodell, der Kos-
tenfunktion und dem Optimierungsprozess jedoch implizit berticksichtigt
wird. Fiir eine erfolgreiche Optimierung sind allerdings mehr Informationen
bzw. Messdaten erforderlich, um die hohere Anzahl Parameter eindeutig
identifizieren zu konnen. Praktisch bedeutet dies, dass auch Moden hohe-
rer Ordnung in der Dispersionsabbildung erkennbar sein miissen, um die
Modellparameter eindeutig bestimmen zu konnen.

Zu beachten ist die Konsequenz fiir das Optimierungsergebnis: Wéahrend
die vollstiandige Steifigkeitsmatrix (6 x 6) im isotropen Fall nur zwei
unabhéingige Koeffizienten hat und durch die reduzierte Steifigkeitsmatrix
eindeutig bestimmt ist, weist sie im orthotropen Fall neun unabhangige
Koeffizienten auf und ist somit nicht vollstdndig bestimmbar. Anschaulich
bedeutet dies, dass die Richtungsabhéngigkeit der Materialeigenschaften
(aufgrund fehlender Sensitivitét) nicht abgebildet wird. Fiir die betrachtete
Raumrichtung (Wellenausbreitungsrichtung) sind die Ergebnisse jedoch
giiltig, sofern die allgemeine Formulierung der reduzierten Steifigkeitsmatrix
mit vier unabhéngigen Koeffizienten angesetzt wird.

!Die Simulations-Software fiir das Vorwéirtsmodell muss selbstverstindlich orthotrope
Materialeigenschaften abbilden kénnen. Dies ist fiir das hier verwendete safeguide-
Paket bereits der Fall, sodass eine Modifikation entféllt [JW18c].

2Dies gilt nur im zweidimensionalen (plane strain) Fall. Im dreidimensionalen Fall
treten selbstverstandlich neun unabhéngige Koeffizienten auf, siehe Abschnitt 3.1.2.
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6.2 Experimentelle Untersuchungen

Eine Erweiterung des Laserakustik-Verfahrens zur vollstandigen Bestim-
mung der orthotropen Steifigkeitsmatrix wird in Abschnitt 6.4 vorgestellt.

6.1.2 Startwertschatzung

Als Startwerte fiir ein orthotropes Material miissen die vier unabhéngigen
Koeffizienten der reduzierten Steifigkeitsmatrix aus Gleichung (5.1) be-
stimmt werden, also C'y, Ca, Css und Cgg. Die Startwertschéatzung nach
Abschnitt 5.1.4 liefert jedoch nur zwei Parameter, die Longitudinal- und
Transversalwellengeschwindigkeiten, aus denen mittels Gleichung (3.12)
und Gleichung (3.13) ein isotropes Ersatzmodell identifiziert werden kann.
Dieses impliziert falschlich Cyy = C41, obwohl die realen Groflen sich stark
unterscheiden. Fiir die im Folgenden betrachteten Proben gilt beispielsweise
Coy =~ 3-C'1. Miissen die Startwerte direkt aus dem isotropen Ersatzmodell
bestimmt werden, sind die Optimierungsgrenzen entsprechend anzupassen.

Alternativ kann die Startwertschatzung durch Parameter aus dem Daten-
blatt erganzt werden, in dem die Elastizitatsmoduln Fy und E3 sowie die
Poisson-Zahlen 15 und v13 angegeben sind. Aus diesen lassen sich mittels
Gleichung (3.16) und Gleichung (3.17) die Koeffizienten Ss; und S der
Nachgiebigkeitsmatrix S bestimmen. Gemeinsam mit den Koeffizienten
S11 und Sgg aus dem isotropen Ersatzmodell ergibt sich eine vollstandig
bestimmte reduzierte Nachgiebigkeitsmatrix S,oq, die durch Inversion in
die gesuchte reduzierte Steifigkeitsmatrix C,oq tiberfiihrt werden kann.

Es ist nicht zu erwarten, dass der auf diese Weise aus verschiedenen
Quellen zusammengetragene Parametersatz konsistent ist und das Material
prézise charakterisiert. Prinzipiell ist daher eine Startwertbestimmung aus
einer einzigen Quelle zu bevorzugen, sofern diese geniigend Information
enthélt. Ist dies nicht moglich, stellt die beschriebene Vorgehensweise
jedoch eine pragmatische Losung zur Startwertschiatzung dar, die in der
Praxis gute Ergebnisse liefert. Die Konsistenz des Parametersatzes wird
dabei durch den Optimierungsschritt des inversen Verfahrens erreicht und
muss nicht zwingend schon in den Startwerten vorliegen.

6.2 Experimentelle Untersuchungen

Fir die Untersuchung von FKV kommt, wie in Abschnitt 5.3, das La-
serakustik-Verfahren zum Einsatz. Als Vergleichsgrofien werden wiederum
die Ergebnisse mechanischer Zugversuche betrachtet. Nicht verwendet
wird hingegen das Transmissionsverfahren, da es zur Charakterisierung
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orthotroper Materialien nicht geeignet ist.

6.2.1 Materialauswahl und Probenherstellung

Im Gegensatz zu den homogenen Polymer-Proben kénnen fiir FKV identi-
sche Probekorper fiir die Zugpriifung und die Untersuchungen im Laserakus-
tik-Messplatz verwendet werden, da laut DIN EN ISO 527-4 [DIN97] eine
rechteckige Probengeometrie (250 mm x 25 mm) statt des klassischen Zug-
stabes nach [DIN12c¢]| vorgeschrieben ist. Trotz ihrer geringen Breite konnen
diese Probekorper problemlos im Laserakustik-Verfahren analysiert werden.
Diese Geometrie lasst allerdings keine vollsténdige Charakterisierung nach
Abschnitt 6.4 zu. Um dennoch eine Aussage tiber die Richtungsabhéangig-
keit der Materialeigenschaften treffen zu koénnen, werden Probekorper mit
unterschiedlichen Gewebeorientierungen hergestellt. Einerseits verlaufen
die Fasern entlang der Léngs- und Breitenrichtung der Probe (0°/90°-
Orientierung) und andererseits um 45° gedreht (—45°/45°-Orientierung).

Tabelle 6.1: Datenblatt-Werte und Eigenschaften der betrachteten FKV-
Werkstoffe [Bon09a; Bon09b]

Charge F G H I
Hersteller Bond Laminates
Handelsname 102 RG600(6)/47% 104 RG600(6)/47%
Matrixmaterial Polyamid 6 Polypropylen
Fasermaterial Glas
Bindung Koper
Faservolumenanteil 47 %
Anz. Schichten 6
Dicke 3mm
Es 22,4 GPa 20,5 GPa
Es 21,5 GPa 20,1 GPa
V12 0,17 k. A.
V13 0,17 k.A.
p 1800 kg m~3 1680 kgm™3

Gewebe-Orientierung  0°/90°  —45°/45°  0°/90°  —45°/45°

Bei den betrachteten Materialien handelt es sich um FKV mit Glasfaser-
Gewebe und thermoplastischer Polymermatrix, also um Organobleche. Als
Matrixmaterialien werden, wie bereits in Abschnitt 5.3, Polyamid 6 und
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Polypropylen betrachtet. Die untersuchten Proben wurden von Bond La-
minates hergestellt und werden unter den Markennamen Tepex 102 RG600

(PA6) und 104 RG600 (PP) vertrieben [Bon09a; Bon09b]. Relevante Ei-
genschaften der Proben werden in Tabelle 6.1 aufgefiihrt.

6.2.2 Probenkonditionierung

Die Probenkonditionierung fiir homogene Polymere aus Abschnitt 5.3.2
wurde ebenfalls (unverdndert) fiir die Organobleche angewendet. Es wer-
den also die gleichen sieben Alterungsstufen nach Tabelle 5.7 betrachtet,
wobei jeweils 13 Probenexemplare pro Stufe, Matrixmaterial und Gewebe-
orientierung untersucht wurden. Zur Identifikation einzelner Exemplare
werden Bezeichnungen nach Abbildung 5.15 verwendet. Tabelle 6.2 zeigt
eine Ubersicht der betrachteten Proben.

Tabelle 6.2: Proben fiir die Untersuchung von Faser-Kunststoff-Verbunden

Charge Matrixmaterial Geometrie Anzahl Proben

F PAG Zugstab 91
G PAG Zugstab 91
H PP Zugstab 91
I PP Zugstab 91
Gesamt 364

6.3 Ergebnisse

6.3.1 Zusammenhang mit quasistatisch bestimmten
mechanischen MessgroB3en

Fir FKV-Proben ist eine Betrachtung der akustisch ermittelten Elastizitats-
moduln im Vergleich mit den Ergebnissen der quasistatischen Zugversuche?
zweckméflig. Die im Folgenden vorgestellten Daten reprasentieren den Elas-
tizitdtsmodul in Ausbreitungsrichtung, also je nach Probe entweder entlang
der Glasfasern oder unter einem Winkel von 45° zu den Fasern, siche Ta-
belle 6.1. Die Fehlerbalken in den Abbildungen entsprechen der Streuung
der Werte tiber alle Probenexemplare innerhalb einer Alterungsstufe.

3Durchfiihrung: Matthias Hiittner, Kunststofftechnik Paderborn
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Elastizitdtsmodul F / GPa

Elastizitdtsmodul F / GPa

28

26

24

22

20

18

20

15

10

I % - o- Laserakustik |
Zugversuch
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

- o- Laserakustik
Zugversuch

0

500 1000 1500 2000 2500 3000
Alterungsdauer T / h

Abbildung 6.1: Vergleich der im Laserakustik-Verfahren und im Zugver-
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Polyamid-6-Matrix in Abhéngigkeit von der Alterungsdau-
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und unter 45° (unten, Charge G).



6.3 Ergebnisse

In den Ergebnissen fiir die Organobleche mit Polyamid-6-Matrix in
Abbildung 6.1 fillt zunéchst die schon aus Abschnitt 5.4.3 bekannte Uber-
schitzung des Elastizitdtsmoduls im Laserakustik-Verfahren auf. Auch bei
den Organoblechen ist diese auf die Vernachlédssigung der Viskoelastizitéat
zuriickzufithren, was beim Vergleich der beiden Gewebeorientierungen be-
sonders deutlich wird: Bei Betrachtung entlang der Faserrichtung wird das
effektive Materialverhalten durch die Glasfasern dominiert, die kein visko-
elastisches Verhalten aufweisen, sodass dessen Vernachlassigung zu einer
relativ geringen Uberschétzung fithrt. Unter einem Winkel von 45° zur Fa-
serrichtung wird hingegen der Einfluss des Matrixmaterials maximal, dessen
viskoelastische Eigenschaften starker zum effektiven Verhalten beitragen.
Es kommt somit zu einer starken Uberschitzung des Elastizitdtsmoduls.

Dariiber hinaus wird deutlich, dass die relativen Anderungen des Elastizi-
tatsmoduls iiber der Alterungsdauer im Rahmen der Stichprobenstreuung
gut abgebildet werden. Lediglich der starke Abfall zwischen der ersten und
zweiten Alterungsstufe bei den Matrix-dominierten Proben der Charge G
wird nicht adaquat abgebildet, was darauf zuriickzufiihren ist, dass die
Differenz zwischen mechanisch und akustisch bestimmten Elastizitatsmo-
duln nicht konstant ist und somit durch Normierung nicht kompensiert
werden kann. Dieser Effekt ist auch in Abbildung 5.20 fiir homogenes Poly-
amid 6 zu beobachten und kann daher ebenfalls durch die vernachléssigte
Viskoelastizitét erkléart werden. Die Tatsache, dass der Effekt entlang der
Faserrichtungen nicht auftritt, bestatigt dies zudem.

Fiir die Organobleche mit Polypropylen-Matrix werden dhnliche Er-
gebnisse erzielt, die in Abbildung 6.2 dargestellt sind. Erneut ist die
Uberschétzung in den akustisch bestimmten Werten zu erkennen, die wie
bei den Proben mit Polyamid-6-Matrix abseits der Faserrichtung deutlich
stiarker ausgepragt ist als entlang der Fasern. Diese Abweichung ist fiir die
Polypropylen-Matrix groflier als fiir die Polyamid-6-Matrix, was auf starker
ausgepragte Viskoelastizitat (d.h. grofiere Verluste) des Polypropylens
hindeutet. In Abschnitt 5.4.3 wird dies analog fiir die homogenen Polymere
deutlich.

Beziiglich der relativen Anderung des Elastizitatsmoduls iiber der Al-
terungsdauer zeigt sich ebenfalls eine hohe Ubereinstimmung der Mess-
ergebnisse im Rahmen der Stichprobenstreuung, die in Abbildung 6.3 am
Beispiel der Charge I dargestellt sind. Im Gegensatz zu den Organoblechen
mit Polyamid-6-Matrix kommt es hier jedoch zu keiner groen Abweichung
im ersten Alterungsschritt, da auch die im Zugversuch gemessene Anderung
gering ist.
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Elastizitdtsmodul F / GPa
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Abbildung 6.2: Vergleich der im Laserakustik-Verfahren und im Zugver-
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Polypropylen-Matrix in Abhéngigkeit von der Alterungs-
dauer. Betrachtung entlang der Faserrichtung (oben, Char-
ge H) und unter 45° (unten, Charge I).
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Abbildung 6.3: Relative Anderung der im Laserakustik-Verfahren und im
Zugversuch ermittelten Elastizitdtsmoduln unter 45° zur
Faserrichtung fiir Organobleche mit Polypropylen-Matrix
in Abhéngigkeit von der Alterungsdauer

6.3.2 Interpretation im Kontext der Polymer-Alterung

Die abseits der Faserrichtung (unter 45°) bestimmten Elastizitatsmoduln
zeigen iiber der Alterungsdauer ein dhnliches Verhalten wie die jeweili-
gen Matrixmaterialien ohne Faserverstarkung, siche Abschnitt 5.4.3: Fir
Polyamid 6 erfolgt im ersten Alterungsintervall ein relativ starker Abfall,
der sich im weiteren Verlauf jedoch nur noch langsam fortsetzt. Dies ist
auf die Hydrolysereaktion des Polymers zuriickzufithren. Polypropylen
ist davon nicht betroffen und zeigt daher sowohl in homogener Form als
auch mit Faserverstirkung nur geringe Anderungen des Elastizitdtsmoduls.
Da das effektive Materialverhalten der Organobleche unter 45° zur Faser-
richtung maflgeblich durch das Matrixmaterial bestimmt wird, sind diese
Zusammenhéange durchaus zu erwarten. Bemerkenswert ist jedoch, dass
sie im Laserakustik-Verfahren trotz der Vernachlassigung viskoelastischer
Materialeigenschaften qualitativ gut abgebildet werden.
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Die zeitliche Anderung des Elastizititsmoduls in Faserrichtung bei PP-
basierten Organoblechen scheint den vorigen Beobachtungen zu wider-
sprechen: Obwohl die Eigenschaften des Matrixmaterials nahezu konstant
bleiben und ein signifikanter Einfluss auf das Fasermaterial unter den gege-
benen Konditionierungsbedingungen ausgeschlossen werden kann, kommt
es zu einer deutlichen Abnahme des Elastizitdtsmoduls um ca. 10 %. Diese
wird durch eine Schwéchung der Faser-Matrix-Haftung (FMH) verursacht:
Wahrend die Fasern zu Beginn noch vollstandig von der Polymermatrix um-
schlossen sind, werden sie mit zunehmender Alterungsdauer immer weiter
freigelegt. Aulere Krifte konnen somit nicht an die Fasern iibertragen und
von ihnen aufgenommen werden, sodass die effektive Verstarkungswirkung
abnimmt. Eine gingige Vorgehensweise zur Untersuchung der FMH ist
die visuelle Analyse von Bruchflichen mittels Rasterelektronenmikrosko-
pie (REM), die fiir die hier betrachtete Untersuchungsreihe exemplarisch
durchgefiihrt wurde?. Sie bestétigt die beschriebene Abnahme der FMH,
sieche Abbildung 6.4. Fiir eine ausfiihrlichere Darstellung der Ergebnisse
sei an dieser Stelle auf [MHH20] verwiesen.

Die Betrachtung der relativen Abnahme der Elastizitdtsmoduln in Faser-
richtung liefert beim Vergleich der PA6- und PP-basierten Organobleche
weitere Hinweise auf die eigenschaftsdndernden Prozesse: Bei PP-basierten
Proben bleiben die Werte bis 1000 h nahezu konstant und fallen dann ab,
was auf die Schwichung der FMH zuriickzufiihren ist. Fiir PA6-basierte
Organobleche fallt der Elastizitatsmodul zunéchst im ersten Alterungsin-
tervall stark ab (Hydrolyse der Polymermatrix), bleibt dann bis 1000 h
nidherungsweise konstant und fallt schliellich weiter ab (Schwachung der
FMH). Die beiden eigenschaftsindernden Prozesse werden somit zwar
durch die gewéhlte Probenkonditionierung ausgelost, sind aber tiiber die
Alterungsdauer deutlich separierbar. Aus dem Vergleich der gesamten
relativen Eigenschaftsanderung zwischen 0 h und 3000 h, die fiir beide Ma-
terialtypen ca. 10 % betragt, kann aulerdem gefolgert werden, dass die PP-
basierten Proben empfindlicher beziiglich der Schwéchung ihrer FMH sind.

All diese Aussagen konnen, trotz der gewéahlten Vereinfachungen, auf Ba-
sis der akustisch bestimmten Messdaten getroffen werden. Das Laserakustik-
Verfahren ist somit prinzipiell zur Charakterisierung des Materialverhaltens
auch tiiber die explizit modellierten Parameter hinaus geeignet und kénnte
fir materialwissenschaftliche Untersuchungen verwendet werden.

4Durchfithrung: Matthias Hiittner, Kunststofftechnik Paderborn
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Abbildung 6.4: Rasterelektronenmikroskop-Aufnahmen der Bruchflachen
von Organoblechen mit PP-Matrix fiir verschiedene Alte-
rungszeitraume T, aus [MHH20]. Die Fasern sind zunéchst
noch von Matrixmaterial umschlossen (dunkelgrau), werden
aber mit fortschreitender Alterung immer weiter freigelegt
(hellgraue Regionen).
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6.4 Vollstandige Parameteridentifikation fiir
orthotrope Materialien

6.4.1 Variation der Schallausbreitungsrichtung

Wird das Laserakustik-Verfahren wie zuvor beschrieben eingesetzt, kann
das Material nur fiir mechanische Belastungen entlang der betrachteten
Wellenausbreitungsrichtung charakterisiert werden. Das verwendete Materi-
almodell ist zwar orthotrop, aber durch die 2D-Formulierung (plane strain)
des Modells sind nur vier der neun Modellparameter, ndmlich C1q, C4s,
Cs und Cgg, tatsichlich bestimmbar, siehe Abschnitt 5.1.3. Um auch die
iibrigen Parameter messtechnisch zugénglich zu machen, muss die Messung
fiir unterschiedliche Ausbreitungsrichtungen durchgefithrt werden.

Aufgrund des Ansatzes mit Lamb-Wellen und der dadurch festgelegten
Probengeometrie wird die Ausbreitungsrichtung innerhalb der Plattenebene
variiert, d. h. die Probe wird um die Dicken-Achse (1-Richtung) rotiert.
Die Messdatenaufnahme erfolgt dann wie in Abschnitt 5.1.1, wird aber
fir N, € N unterschiedliche Ausbreitungsrichtungen wiederholt. Dabei
wird die jeweilige Richtung iiber den Rotationswinkel s beziiglich einer
Ausgangsposition ausgedriickt.

6.4.2 Transformation der Steifigkeitsmatrix

Die effektiven Eigenschaften eines Materials entlang einer beliebigen Rich-
tung konnen mathematisch durch eine Transformation der Steifigkeitsma-
trix bestimmt werden. Mit der Rotationsmatrix fiir eine Rotation um die
1-Achse im dreidimensionalen Raum

1 0 0
R(k)=|0 cosk sink (6.1)
0 —sink cosk

und den Abkiirzungen s = sin k und ¢ = cos k ergibt sich die Transforma-
tionsmatrix fiir die Rotation der Steifigkeitsmatrix zu

1 0 0 0 0 O
0 & s 2s¢ 0 0
0 s2 ¢ —2s¢ 0 0
T(k) = 0 —sc¢ sc *—=s> 0 0 (6.2)
0O O 0 0 c —S
0O O 0 0 s c
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Die transformierte Steifigkeitsmatrix ist dann definiert als [New06; FZR03]

C'(k) = T(k)CT" (k). (6.3)

6.4.3 Modellparameteridentifikation

Die Identifikation der Parameter eines orthotropen Materialmodells erfolgt
in zwei Schritten. Zundchst wird, getrennt fiir die Messdatensétze zu jeder
Ausbreitungsrichtung, das inverse Verfahren nach Abschnitt 5.1 durchge-
fithrt, das analog zu Gleichung (5.1) eine reduzierte Steifigkeitsmatrix fir
die jeweilige Ausbreitungsrichtung liefert:

/ ;ed,ll(/{) 1{ed,12<’{) 0
Clea(r) = ;ed,12(/€) O;ed,m(’f) 0 (6.4)
0 0 C;cd,66(’%>

Die enthaltenen vier Koeffizienten konnen aus einer einzelnen Messung
bestimmt werden, siche Abschnitt 5.1.3.

Der Messvorgang fiir eine Ausbreitungsrichtung kann nun als Projektion
der gesamten Modellparameter (d.h. der neun unabhéngigen Koeffizienten
der vollstandigen Steifigkeitsmatrix) auf die vier in einer Einzelmessung
beobachtbaren Modellparameter interpretiert werden. Mit den Koeffizienten
in Vektor-Schreibweise ergibt sich

Ci
Cia
, C
red,ll(l{) C;z
w209 A () | G (6.5)
red,22("i> 033
;ed,66("€> Cls
Css
Cee
bzw. in Kurzform
0. (k) = A.(k)6. (6.6)

Die Projektionsmatrix kann aus Gleichung (6.2) abgeleitet werden und
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lautet, weiterhin mit den Abkiirzungen s = sin x und ¢ = cos &,

1 0 0 O 0 0 0 0 0
0 ¢ s2 0 0 0 0 0 0

An(r) = 0 0 0 ¢* 2522 s* 4522 0 0 (6.7)
0O 0 0 O 0 0 0 s? 2

Es ist offensichtlich, dass das Gleichungssystem 6.6 unterbestimmt und
eine direkte Bestimmung von 6 aus @/.(k) nicht eindeutig méglich ist.
Allerdings muss das Gleichungssystem fiir alle Winkel x gleichzeitig erfiillt
sein, sodass ein gemeinsames Gleichungssystem

Cn

Cha

0'(11) A(m) |G

0’ (k2) An(ro) | | C2
: = : Cys (6.8)

9 ('%N,{) AH(/{NN) 044

4N, x1 4N, x9 Css

Coes

——
9x1
bzw. abgekiirzt

0 = A0 (6.9)

gebildet werden kann. Dieses Gleichungssystem kann numerisch mittels
der Moore-Penrose-Pseudoinversen gelost werden

0=A"0' = (A"A) A0, (6.10)

wobei 6 die beste Losung im Sinne der Methode der kleinsten Fehlerqua-
drate darstellt. Um abschlieffend die vollstandige Steifigkeitsmatrix C der
Dimension 6 x 6 zu erhalten, miissen lediglich die Elemente von 8 zuriick
in die Matrixschreibweise tiberfithrt werden. [Gol07]

Es ist anzumerken, dass die Wahl der Ausbreitungsrichtungen grofien
Einfluss auf die Losung hat. Offensichtlich werden zu Bestimmung der
neun Unbekannten N, > 3 Einzeldatensatze a vier Koeffizienten benétigt,
doch die zugehorigen Winkel x; konnen nicht beliebig gewahlt werden. Da
das orthotrope Materialmodell bereits durch die Richtungsabhangigkeit in
einem Quadranten vollstdndig bestimmt ist, liefern Winkelkombinationen
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wie 45°/135° redundante Information. Diese kann zwar in Gleichung (6.10)
beriicksichtigt werden, wirkt dort aber wie eine Mehrfachmessung, tiber de-
ren Beitrdge der Mittelwert gebildet wird. Es miissen also drei unabhdngige
Ausbreitungsrichtungen untersucht werden, z. B. 0°/30°/60°.

6.4.4 Experimentelle Verifikation

Zur Verifikation wird das zuvor beschriebene Verfahren exemplarisch auf
drei Organobleche des Herstellers Bond Laminates angewendet, siehe Ta-
belle 6.3. Alle drei Proben sind glasfaserverstérkte Organobleche mit Poly-
amid-6-Matrix und einer Plattendicke von 3 mm. Sie unterscheiden sich
lediglich in der Gewebestruktur, wobei eine Leinwandbindung, eine Ko6-
perbindung und eine kettstarke Képerbindung (als Ndherung fiir eine
unidirektionale Faserverstarkung, daher als ,UD* bezeichnet) betrachtet
werden, siehe auch Abschnitt 2.2.3.

Tabelle 6.3: Eigenschaften der Proben zur experimentellen Verifikation der
vollstandigen Charakterisierung orthotroper Materialien

Probe 1 Probe 2 Probe 3
Kiirzel LB KB UD
Hersteller-Bez. 102-RG601 102-RG600 102-RGUD600
Dicke 3mm 3mm 3mm
Matrix / Faser PA6 / Glas PA6 / Glas PAG6 / Glas
Bindung Leinwand Koper Koper
Faserverteilung 50:50 50:50 80:20
Dichte 1800 kg m~3 1800 kg m~3 1800 kg m~3

Fiir die experimentelle Durchfiihrung wurden N,, = 24 Ausbreitungsrich-
tungen mit einer Winkeldifferenz von Ax = 15°, d. h. eine volle Rotation
um 360°, untersucht, die fiir Vielfache von 90° mit einer Faser-Richtung
im Material {ibereinstimmen.
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Volistandige Parameteridentifikation

Die nach Abschnitt 6.4.3 bestimmte vollstandige Steifigkeitsmatrix ergibt
sich fiir Probe 1 (Leinwandbindung) zu

93 60 59 0 0 O
27,8 46 0 0 O
276 0 0 O
Cip = 91 0 0 - GPa. (6.11)
sym. 2,8 0
2,8

Erkennbar sind die in guter Naherung erfiillten Zusammenhénge
Cs5 = Cés, Coy = Css, Cr2 = Ch3, (6.12)

die den Ubergang von orthotroper auf tetragonale Materialsymmetrie,
d. h. eine Reduktion der Freiheitsgrade von neun auf sechs, beschreibt.
Anschaulich kann dies als Invarianz der Materialeigenschaften gegeniiber

270°

Abbildung 6.5: Abhéngigkeit der Elastizitatsmoduln in bzw. orthogonal
zur Ausbreitungsrichtung von der Ausbreitungsrichtung fiir
einen FKV mit Leinwandbindung
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Rotationen der Probe um 90° interpretiert werden. Bemerkenswert ist,
dass diese Symmetrie nicht durch ein entsprechend eingeschranktes Ma-
terialmodell erzwungen wurde, sondern sich infolge der Gewebestruktur
innerhalb des orthotropen Modells selbst einstellt.

Wird die Steifigkeitsmatrix mittels Gleichung (6.2) rotiert, konnen dar-
aus nach Abschnitt 3.1.3 Kenngréflen wie der Elastizitdtsmodul abgeleitet
und winkelabhéngig angegeben werden. In Abbildung 6.5 sind die Elastizi-
tatsmoduln £ in der jeweiligen Ausbreitungsrichtung und £, orthogonal
dazu angegeben. Auch hier wird die Anwendbarkeit tetragonaler Material-
symmetrie deutlich, da

ELB,”(R) = ELB,J_</€) VK (613)
nahezu exakt erfillt ist.
Fiir Probe 2 weist die identifizierte Steifigkeitsmatrix eine dhnliche

Struktur mit ahnlichen Werten auf, die aber stirker von der tetragonalen
Symmetrie geméf Gleichung (6.12) abweicht:

10,3 58 60 0 0 O
281 38 0 0 O

290 0 0 O

sym. 3,0 0

3,2

Die Képerbindung fiithrt also zu Unterschieden im mechanischen Materi-
alverhalten entlang der orthogonalen Faser-Richtungen, auch wenn diese
gering ausfallen. Dies wird auch in der Polardarstellung in Abbildung 6.6
deutlich. AuBerdem féllt auf, dass die winkelabhangige Variation des Elas-
tizitatsmoduls

AE = E(k=0°) — E(k =90°) (6.15)

fir die Probe mit Koéperbindung grofler ist.

Die Unterschiede zwischen den orthogonalen Richtungen sind bei Probe 3
aufgrund des kettstarken Gewebes sehr viel starker ausgeprégt, sodass die
Néaherung einer tetragonalen Materialsymmetrie nicht zulassig ist. Dies
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270°

Abbildung 6.6: Abhéngigkeit der Elastizitdtsmoduln in bzw. orthogonal
zur Ausbreitungsrichtung von der Ausbreitungsrichtung fiir
einen FKV mit Koperbindung

— Lup,|
Eup, 1

150° 30°

OQPa 10Q a 20 QPa BOGP

210° 330°

270°

Abbildung 6.7: Abhangigkeit der Elastizitatsmoduln in bzw. orthogonal
zur Ausbreitungsrichtung von der Ausbreitungsrichtung fiir
einen FKV mit kettstarker Koperbindung
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wird in der identifizierten Steifigkeitsmatrix

98 85 57 0 0 0
203 28 0 0 O

355 0 0 0

sym. 3,3 0

2.8

beispielsweise anhand der Differenz der Koeffizienten Cy und (33 oder im
Polardiagramm in Abbildung 6.7 deutlich. Letzteres stimmt qualitativ gut
mit der Winkelabhangigkeit von UD-Schichten tiberein, die etwa in [Sch07]
dargestellt ist, sieche Abbildung 6.8.

Q22

[ \ s
! <

2 7
SN \ ’.",7

OO

Abbildung 6.8: Richtungsabhéngigkeiten ausgewéhlter Koeffizienten der
Steifigkeitsmatrix einer UD-Schicht, aus [Sch07]

Fir FKV mit kettstarken Geweben muss also zwingend ein orthotro-
pes Materialmodell verwendet werden. Es wird jedoch deutlich, dass bei
gleicher Faserverteilung entlang beider Richtungen im Gewebe der Ansatz
eines Modells mit tetragonaler Materialsymmetrie haufig ausreichend ist,
insbesondere bei FKV mit Leinwandbindung. Ist die Symmetrie a priori
bekannt, kann so durch die geringere Anzahl der Freiheitsgrade der Opti-
mierungsprozess beschleunigt werden. Allerdings liefert die Annahme des
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allgemeineren orthotropen Materialmodells ebenfalls gute Ergebnisse und
bildet tetragonale Materialsymmetrien, sofern vorhanden, in sehr guter
Naherung ab.

Ubereinstimmung von reduziertem und vollstindigem Modell

Bisher wurde die Richtungsabhéngigkeit der ermittelten Elastizitdtsmoduln
betrachtet, die sich aus der rotierten, vollstandigen 6 x 6-Steifigkeitsmatrix
C'(k) ergibt. Zusatzlich soll an dieser Stelle der Vergleich mit den zugrunde
liegenden Einzelmessungen (Bestimmung der reduzierten Steifigkeitsmatrix
C!.q(r) fiir eine einzelne Ausbreitungsrichtung ) erfolgen. Zur Illustration
sind die Koeffizienten Cjy(x) und Cj.q45(r) besonders geeignet, da sie
die am stiarksten ausgepriagte Richtungsabhingigkeit aufweisen. Sie sind
in den Abbildungen 6.9, 6.10 und 6.11 fiir die drei betrachteten Proben
nach Tabelle 6.2 dargestellt. Diese Ergebnisse bestatigen durch die gute
Ubereinstimmung nicht nur die physikalische Plausibilitiat des vollstindig
identifizierten Materialmodells, sondern verdeutlichen auch die Interpre-
tierbarkeit als Losung im Sinne der Methode der kleinsten Fehlerquadrate.

!
C'22

ed,22

30°

OO

330°

270°

Abbildung 6.9: Vergleich des (2,2)-Koeffizienten der vollstandigen (blau)
und der reduzierten (orange) Steifigkeitsmatrix fiir einen
FKV mit Leinwandbindung
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/
C(22

!
red,22

150° 30°

180° 0GPa 10 GPa 20 GPa 3

210° 330°

270°

Abbildung 6.10: Vergleich des (2,2)-Koeffizienten der vollstéindigen (blau)

und der reduzierten (orange) Steifigkeitsmatrix fiir einen
FKV mit Koperbindung

9 [e]

/
C(22

!
red,22

150° 30°

\
180° 0 an 10 gPa20\$Pa30 QPa

OO

210° 330°

270°

Abbildung 6.11: Vergleich des (2,2)-Koeffizienten der vollstéindigen (blau)

und der reduzierten (orange) Steifigkeitsmatrix fiir einen
FKV mit kettstarker Koperbindung
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Anwendbarkeit auf die Proben der Hauptuntersuchung

Das Verfahren zur vollstdndigen Charakterisierung der Richtungsabhéan-
gigkeit kann nicht auf die Messdaten der in Abschnitt 6.2 vorgestellten
Hauptuntersuchung iibertragen werden. Grund dafiir ist, dass nur N, = 2
Ausbreitungsrichtungen im Material untersucht wurden, siche Tabelle 6.1,
und diese Daten, wie auf Seite 126 beschrieben, nicht zur Bestimmung der
vollstdandigen Steifigkeitsmatrix im orthotropen Fall ausreichen.

Ein moglicher Ausweg scheint zunéchst in der Verwendung eines tetrago-
nalen Materialmodells zu liegen, da dieses nur sechs Parameter aufweist und
daher scheinbar aus zwei Einzeldatensédtzen & vier Parametern bestimmbar
ist. Die in Abbildung 6.6 gezeigte Abweichung von tetragonaler Symmetrie
bei FKV mit Koperbindung stellt die Giiltigkeit dieser Annahme zwar
bereits in Frage, doch auch unabhéngig davon kann gezeigt werden, dass
die Betrachtung von nur zwei Ausbreitungsrichtungen nicht zur eindeutigen
Bestimmung der vollstdndigen Steifigkeitsmatrix ausreicht: Bei Annahme
tetragonaler Symmetrie, d. h. Gleichung (6.12), kann die Projektionsmatrix
Gleichung (6.7) durch Zusammenfassen der betroffenen Spalten reduziert
und die Projektionsvorschrift analog zu Gleichung (6.5) als

Cn
red 11(/€> 1 0 0 0 0 0 012
red 12(/€> _ 0 1 0 0 0 0 022 (6 17)
red 22(K) 0 0 c*+s* 252¢2 452c2 0| | Oy :
Chred,66(K) 0 0 0 0 0 1) | Cu

geschrieben werden. Dabei gilt wie zuvor s = sin Kk und ¢ = cos k. Es wird
deutlich, dass nur das Element Cleq 22 eine Abhangigkeit von x aufweist,
wahrend die tibrigen Koeffizienten unabhéngig von der Ausbreitungsrich-
tung sind. Bei Betrachtung zweier Ausbreitungsrichtungen sind also drei
Parameter redundant, sodass tatséchlich nicht acht, sondern lediglich fiinf
unabhangige Groflen bestimmt werden. Das gemeinsame Gleichungssystem
mit sechs Unbekannten kann somit nicht eindeutig gelost werden. Daher ist
auch fir tetragonale Materialsymmetrien die messtechnische Erfassung mit
mindestens drei Ausbreitungsrichtungen erforderlich, um die vollstandige
Steifigkeitsmatrix bestimmen zu koénnen.

Analog zur Diskussion auf Seite 126 muss dabei zusétzlich beachtet
werden, dass das tetragonale Materialmodell bereits durch die Richtungs-
abhéngigkeit in einem 45°-Segment vollsténdig bestimmt ist. Winkelkombi-
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nationen wie 30°/60° bei der Messdatenaufnahme liefern somit hier bereits
redundante Informationen, sodass effektiv eine Mittelwertbildung erfolgt.

Zusammenfassung

Durch die starke Modularisierung des Systems miissen fiir die Charak-
terisierung von Faser-Kunststoff-Verbunden im Laserakustik-Verfahren
lediglich ein Materialmodell mit orthotroper Symmetrie gewéhlt und der
erforderliche Startwertschétzer angepasst werden (Abschnitt 6.1). Die iib-
rigen Systemkomponenten, d. h. experimenteller Aufbau, Kostenfunktion,
Optimierungsalgorithmus usw., beriicksichtigen diese Anderungen implizit,
wobei die sonstigen zuvor getroffenen Annahmen (z. B. Homogenitét des
Materials und Plattengeometrie) bestehen bleiben.

Eine Konsequenz der Verwendung eines orthotropen Materialmodells
besteht darin, dass die Richtungsabhangigkeit der Materialeigenschaften
aus einer einzelnen Messung nicht mehr vollstandig bestimmt werden
kann, d.h. es wird nur die betrachtete Ausbreitungsrichtung charakteri-
siert. Trotzdem kann ein vollsténdiges orthotropes Materialmodell, d. h. die
gesamte dreidimensionale Richtungsabhangigkeit, durch gemeinsame Be-
trachtung von mindestens drei Ausbreitungsrichtungen identifiziert werden
(Abschnitt 6.4). Dabei kommt, wie bei isotropen Materialien, ein zweidimen-
sionales Simulationsmodell zum Einsatz, sodass praktikable Rechenzeiten
zur Losung des inversen Verfahrens erreicht werden konnen.

Zusétzlich wird gezeigt, dass fiir viele FKV eine Beschreibung durch ein
tetragonales Materialmodell mit nur sechs Freiheitsgraden (gegeniiber neun
im orthotropen Fall) in guter Naherung moglich ist. Voraussetzung hierfiir
ist eine gleichméfige Struktur des Fasergewebes, die z. B. bei Leinwandbin-
dung vorliegt oder bei Koperbindung gef. als grobe Naherung angenommen
werden kann. Bei kettstarken Geweben oder gar unidirektionalen Faserori-
entierungen muss ein orthotropes Materialmodell verwendet werden, das
dann Ergebnisse in guter Ubereinstimmung mit der Literatur liefert.

Analog zu Abschnitt 5.4.3 wurde das modifizierte Laserakustik-Verfahren
auf 364 konditionierte Materialproben (FKV mit PA6- bzw. PP-Matrix
und Glasfasern, Ausbreitungsrichtungen 0° und 45° zur Faserrichtung)
angewendet (Abschnitt 6.3.1). Wie bei den homogenen Werkstoffen werden
die Modellparameter fiir alle Proben erfolgreich identifiziert und auch
kleine relative Anderungen aufgeldst. Im Vergleich mit den Ergebnissen des
quasistatischen Zugversuches an den selben Proben zeigt sich wiederum
eine sehr gute Ubereinstimmung der relativen Anderungen iiber der Al-
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terungsdauer bei systematisch hoheren Werten fiir den Elastizitédtsmodul.
Die Abweichung fallt jedoch entlang der Faserrichtung deutlich geringer
als unter 45° dazu aus, wodurch die These des viskoelastischen Einflus-
ses (Abschnitt 5.4.4) zusatzlich gestiitzt wird: Entlang der Faserrichtung
wird das Werkstoffverhalten mafigeblich durch das naherungsweise ideal-
elastische Fasermaterial bestimmt, wihrend abseits der Faserrichtung der
Einfluss des viskoelastischen Matrixmaterials steigt. Durch Verwendung
eines viskoelastischen Materialmodells konnte also auch fiir FKV die Fre-
quenzabhangigkeit der ermittelten Modellparameter beriicksichtigt werden,
sodass ein Vergleich mit quasistatisch ermittelten Werten erfolgen kann.
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Ausblick

Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein ultraschallbasiertes Messverfahren zur
Charakterisierung elastischer Materialeigenschaften zur Anwendung an ho-
mogenen sowie faserverstarkten thermoplastischen Polymerwerkstoffen mit
nicht vernachlassigbarer Absorption entwickelt. Ziel ist dabei die Charakte-
risierung des effektiven Materialverhaltens, d. h. es wird stets ein homogenes
Material angenommen. Die Inhomogenitat von Faser-Kunststoff-Verbunden
steht dazu nicht im Widerspruch, da nicht die einzelnen Komponenten des
Werkstoffes charakterisiert werden sollen, sondern der gesamte Verbund.

Grundlage des Verfahrens ist die Analyse der Dispersionseigenschaften
akustischer Plattenwellenleiter, die eine starke Materialabhingigkeit zeigen
und somit die gesuchten Informationen enthalten. Im Experiment wird
der Probekorper mittels kurzer Laser-Pulse breitbandig angeregt und das
Empfangssignal fiir unterschiedliche Propagationsdistanzen aufgezeichnet,
sodass eine Dispersionsabbildung (in Analogie zum Dispersionsdiagramm)
berechnet werden kann. AnschlieBend werden die Parameter eines Simu-
lationsmodells auf Basis der SAFE-Methode im inversen Verfahren so
bestimmt, dass das simulierte Dispersionsdiagramm und die aus den Mes-
sungen bestimmte Dispersionsabbildung bestmoglich iibereinstimmen.

Die Losung des nichtlinearen inversen Problems gelingt dabei mit dem
Optimierungsalgorithmus BOBYQA unter Beschrankung der Modellpara-
meter auf physikalisch plausible Wertebereiche in Kombination mit einer
umfangreichen Verarbeitung und Aufbereitung der gemessenen Rohda-
ten (siche Abschnitt 5.1). Letztere ist trotz zahlreicher Prozessschritte so
ausgelegt, dass alle Datensétze ohne zuséitzliche Einstellungen erfolgreich
verarbeitet werden kénnen. Eine individuelle Konfiguration fiir einzelne
Proben ist nicht erforderlich.

Aus einem einzelnen Messdatensatz konnen Materialmodelle mit isotro-
per Symmetrie bereits vollstandig identifiziert werden, sodass homogene
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Polymere schnell charakterisiert werden kénnen. Der Prozess der Para-
meteridentifikation ist dabei vollstandig automatisiert, d.h. es miissen
keine Einstellungen durch den Anwender vorgenommen werden. Im Falle
orthotroper Materialien wie Faser-Kunststoff-Verbunden ist eine Cha-
rakterisierung durch Verwendung eines entsprechenden Materialmodells
moglich (siehe Abschnitt 6.1). Da jedoch nur ein Datensatz bzw. eine
Ausbreitungsrichtung im Medium messtechnisch erfasst wird, kann die
Richtungsabhéangigkeit der Materialeigenschaften daraus nicht eindeutig
bestimmt werden. Durch Wiederholung des Messvorgangs fiir mindestens
drei unterschiedliche Ausbreitungsrichtungen und gemeinsame Auswertung
der Ergebnisse kann jedoch die vollstandige Richtungsabhangigkeit in al-
len drei Dimensionen ermittelt werden. Dabei kommt wie bei isotropen
Materialien ein zweidimensionales Simulationsmodell zum Einsatz, sodass
die Losung des inversen Problems in praktikabler (Rechen-)Zeit gefunden
werden kann (siehe Abschnitt 6.4).

In einer Untersuchungsreihe wurde das vorgestellte Messverfahren auf
iitber 500 Probekorper aus Polyamid 6, Polypropylen sowie Glasfaser-
Kunststoff-Verbunden mit diesen Polymeren als Matrixmaterial angewen-
det. Die Proben wurden dazu gruppenweise durch Lagerung in tempe-
riertem Salzwasser fiir bis zu 3000 h konditioniert, um sukzessive kleine
Anderungen im Materialverhalten zu provozieren. Diese konnten mit dem
vorgestellten Messverfahren erfolgreich detektiert und nachverfolgt werden.
An exemplarischen Proben wurden mit dem Einfluss der Startwerte und
der Probentemperatur sowie der Wiederholbarkeit der Messung die wesent-
lichen Beitrage zur Messunsicherheit des Verfahrens untersucht, die jeweils
zu einer Streuung um weniger als 1% beziiglich des Mittelwertes fithren.

Entsprechende Proben wurden ebenfalls im mechanischen Zugversuch®
(quasistatisch) und, im Falle der homogenen Polymere, mit dem ultra-
schallbasierten Transmissionsmessverfahren nach Bause [Baul6] (mit Ex-
trapolation auf den quasistatischen Fall) untersucht. Die im Laserakustik-
Verfahren ermittelten Elastizitatsmoduln liegen dabei systematisch tiber
den quasistatisch bestimmten Werten, da durch die messtechnische Er-
fassung im MHz-Bereich eine effektive Versteifung des Materials eintritt.
Eine Extrapolation auf den quasistatischen Fall ist hier aufgrund des
linear-elastischen Materialmodells nicht moglich, da dieses keine Frequenz-
abhingigkeit abbildet. Der Vergleich mit dem Transmissionsverfahren nach
Bause [Baul6] zeigt jedoch, dass die Abweichung der ermittelten Kenn-
groffen hochstwahrscheinlich auf ebendiese Wahl des Materialmodells, d. h.

!Durchfiihrung: Matthias Hiittner, Kunststofftechnik Paderborn
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die Vernachléssigung des viskoelastischen Materialverhaltens, zuriickzu-
fithren und somit grundsatzlich korrigierbar ist. Unterstiitzt wird diese
These dadurch, dass die beobachtete Abweichung fiir die untersuchten
homogenen Polymere starker ausgeprégt ist als fiir die korrespondierenden
Faser-Kunststoff-Verbunde (siche Abschnitt 5.4.3 und Abschnitt 6.3.1).
Letztere werden, insbesondere entlang der Faserrichtung, durch das Ver-
halten des nahezu ideal-elastischen Fasermaterials dominiert und koénnen
daher besser durch das gewéahlte Materialmodell abgebildet werden.

Zudem wurde der Verlauf der Kennwerte iiber der Alterungsdauer be-
trachtet, wobei gezeigt werden konnte, dass die relative Anderung der
Ergebnisse aus allen drei Messverfahren gut iibereinstimmt, also kaum
durch die Vernachlassigung der Viskoelastizitat beeinflusst wird (siehe
Abschnitt 5.4.4 und Abschnitt 6.3.2). Das vorgestellte Verfahren ist somit
bereits jetzt fiir die Untersuchung eigenschaftsdndernder Prozesse im Mate-
rial geeignet, da die resultierenden Anderungen der Materialeigenschaften
detektiert werden konnen.

Ausblick

Ein wichtiges Ergebnis dieser Arbeit ist, dass die Frequenzabhangigkeit der
mechanischen Materialeigenschaften durch ein geeignetes viskoelastisches
Materialmodell, wie von Bause vorgeschlagen, sehr gut abgebildet werden
kann. Fur die Abbildung hochdynamisch (mittels Ultraschall) erfasster
Modellparameter auf den quasistatischen Fall, die eine Vergleichbarkeit der
Absolutwerte mit klassischen Messverfahren wie dem mechanischen Zug-
versuch herstellt, muss also ein viskoelastisches Materialmodell verwendet
werden. Ziel zukiinftiger Arbeiten muss es daher sein, die akustische Ab-
sorption nicht mehr als implizit zu berticksichtigen Storfaktor aufzufassen,
sondern im Rahmen des inversen Verfahrens explizit zu charakterisieren.
Wiéhrend Bause fiinf Schallwandlerpaare mit unterschiedlichen Mittenfre-
quenzen zur Charakterisierung der Frequenzabhéngigkeit verwendet, kann
mit dem hier vorgestellten Messsystem bereits ein grofler Frequenzbereich
abgedeckt werden. Fiir die Verwendung mit sehr stark absorbierenden Po-
lymerwerkstoffen ist moglicherweise eine Erhohung der Laser-Pulsenergie
erforderlich, um auch fiir hohe Frequenzen ein hinreichend grofles Signal-
Rausch-Verhaltnis in der Dispersionsabbildung zu erreichen.

Weiteres Potential besteht in der Berticksichtigung der Probentempera-
tur, da die mechanischen Materialeigenschaften, insbesondere von Poly-
meren, eine ausgepragte Temperaturabhéngigkeit aufweisen. Durch Mess-
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datenaufnahme bei unterschiedlichen Temperaturen konnte im inversen
Verfahren ein erweitertes Materialmodell identifiziert werden, das die Tem-
peraturabhangigkeit der mechanischen Modellparameter berticksichtigt.
Die dafiir erforderliche Thermostatisierung der Probe empfiehlt sich zur
Reduktion der Messunsicherheit ohnehin. In Verbindung mit einem visko-
elastischen Materialmodell wiirde so die umfingliche Charakterisierung
eines Materials iiber weite Frequenz- und Temperaturbereiche moglich.

Des Weiteren konnte im Hinblick auf die Materialcharakterisierung an
verbauten Teilen der Einfluss mechanischer Vorspannung auf das effektive
Materialverhalten untersucht und modelliert werden. Erste Ansétze dazu
wurden bereits in [JBR18], [WJB18] und [JBW20] vorgestellt.

Die Ergebnisse der Untersuchungsreihe an Faser-Kunststoff-Verbunden
zeigen auf, dass die Haftung zwischen Faser und Matrix einen signifikan-
ten Einfluss auf das effektive Materialverhalten hat. Fiir die Auslegung
werden derartige Werkstoffe durch Schichtmodelle beschrieben, z. B. in der
Klassischen Laminattheorie [FZR03], wobei typischerweise ideale Haftung
angenommen wird. Das im Rahmen dieser Arbeit vorgestellte messtechni-
sche Verfahren liefert eine Moglichkeit, das reale effektive Materialverhalten
schnell und an einzelnen Probekorpern zu charakterisieren, sodass ein Ver-
gleich mit dem Schichtmodell moglich ist. Darauf aufbauend konnte das
verwendete Schichtmodell erweitert und messtechnisch verifiziert werden.

Im Bereich der Komponenteniiberwachung ergeben sich mogliche An-
wendungen aus der guten Abbildung des Anderungsverlaufes der Modell-
parameter iiber der Alterungsdauer, wie in Abschnitt 5.4.4 beschrieben.
Da hierfiir keine prézisen Absolutwerte, sondern lediglich die relative
Anderung der Materialeigenschaften betrachtet werden muss, kann das
vereinfachte Materialmodell des Laserakustik-Verfahrens beibehalten wer-
den. Weitere Vereinfachungen zur Reduktion des apparativen Aufwands
und zur Beschleuningung des Messvorgangs sind denkbar. Mittelfristig
sind auch zahlreiche industrielle Applikationen méglich, insbesondere die
in-line-Priifung von Produkten zur Warenausgangskontrolle sowie die Kom-
ponenteniiberwachung, einerseits online, z. B. in Industrieanlagen, und
andererseits offline, z. B. in der Fahrzeugtechnik.

Insgesamt ergeben sich somit drei grofle Bereiche, in denen das hier
vorgestellte Laserakustik-Verfahren eingesetzt und weiterentwickelt wer-
den konnte: Die prizise Charakterisierung von Polymerwerkstoffen tiber
weite Frequenz- und Temperaturbereiche unter Laborbedingungen, die
Komponentenpriifung und -iiberwachung nach der Produktion und im
Einsatz sowie die messtechnische Unterstiitzung materialwissenschaftlicher
Entwicklungs- und Modellierungsprozesse.
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A Bemerkungen zur
Vollstandigkeit von
Datenblatt-Angaben

In den technischen Datenblattern zu polymeren Werkstoffen wird eine Viel-
zahl unterschiedlicher Groflen aufgefiihrt, die das Material beziiglich seiner
mechanischen, thermischen und elektrischen Eigenschaften charakterisie-
ren. Obwohl gerade fiir die mechanischen Eigenschaften viele Kenngréfien
angegeben werden, ist eine vollstdndige Bestimmung der elastischen Eigen-
schaften, d.h. der Steifigkeitsmatrix oder einer dquivalenten Darstellung
nach Abschnitt 3.1.3, hdufig nicht moglich. Diese Problematik, die sich fiir
homogene Polymere und Organobleche unterschiedlich darstellt, soll hier
kurz betrachtet werden.

A.1 Isotrope Materialien

Homogene Polymerwerkstoffe werden in den Datenbléttern meist als iso-
trop charakterisiert. Zur Beschreibung der elastischen Eigenschaften wird
typischerweise der Elastizitdtsmodul angegeben, héufig fiir unterschiedliche
Bestimmungsmethoden (Zugversuch, Biegeversuch, siehe Abschnitt 3.1.4).
Dartiber hinaus werden oft Angaben zum Bruchverhalten des Materials
gemacht (z.B. die mechanische Dehnung, bei der der Bruch auftritt), doch
diese liegen weit auflerhalb des Bereichs linear-elastischen Materialverhal-
tens. Ahnliches gilt fiir Angaben zur Zihigkeit des Werkstoffs, etwa nach
Charpy [DIN10a]. Fiir die Bestimmung eines linear-elastischen Modells
wiirde hingegen die Angabe einer Poisson-Zahl, eines Schub- oder Kompres-
sionsmoduls oder der ersten Lamé-Konstante benoétigt, die im Datenblatt
meist nicht angegeben sind.

Sollen die Angaben nach Abschnitt 3.1.3 in eine andere Darstellung
iiberfiihrt werden, beispielsweise zum Vergleich mit den akustisch be-
stimmten Schallgeschwindigkeiten, muss die Poisson-Zahl (oder eine andere
der genannten Groéflen) aus anderen Literaturquellen geschitzt werden.
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A Bemerkungen zur Vollstindigkeit von Datenblatt-Angaben

Meist handelt es sich dabei um ,typische“ Werte aus Hersteller- oder
Handlerangaben, deren Unsicherheit nicht angegeben wird [Gool9; INE14;
Chel9]. Gerade bei der Poisson-Zahl fithren jedoch bereits scheinbar kleine
Unterschiede von 0,03 zu starken Abweichungen der berechneten Longitu-
dinalwellengeschwindigkeit um ca. 300 ms™!, wie in Tabelle A.1 dargestellt
ist. Dennoch referenzieren auch andere wissenschaftliche Arbeiten diese
Quellen, beispielsweise [KGS15].

Tabelle A.1: Variation der berechneten Schallgeschwindigkeiten infolge
unterschiedlicher Poisson-Zahlen aus der Literatur am Beispiel
von Polyamid 6

GroBle Datensatz 1 Datensatz 2

E 3 GPa

p 1130kgm™3

y 0,39 0,42
Quelle [Goo19] [Chel9]

cr 2301 ms* 2603 ms~!

cr 977ms ! 967 ms !

Auch etablierte Referenzwerke wie [MWO05] sind von diesem Problem
betroffen und geben die Poisson-Zahl fiir die meisten Polymere nicht an.
Zwar wird fiir Polyamid 6 ein Schubmodul angegeben, der prinzipiell gemaf3

E —-2G
2G

in eine Possion-Zahl tberfithrt werden kann [Tsc89], doch fiir die angege-
benen Wertebereiche

(A1)

UV =

2,6 GPa <F < 3,2GPa
1,1 GPa <G < 1,5GPa

ergeben sich Werte zwischen —0,13 (sic) und 0,45, d. h. ein weit iiber die
physikalische Plausibilitat hinausgehender Wertebereich.

Die fehlende Angabe einer Poisson-Zahl (oder damit verkntipften Grofe)
in Datenblittern verhindert also die Uberfithrung der Kenngréflen in eine
andere Modelldarstellung und kann in aller Regel nicht durch andere
Literaturangaben ersetzt werden.
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A.2 Orthotrope Materialien

Organobleche miissen aufgrund der stark ausgepragten Richtungsabhiangig-
keit der Materialeigenschaften als orthotrope Materialien charakterisiert
werden. In den Datenbléttern zu den in dieser Arbeit verwendeten Polyamid-
6-basierten Organoblechen werden richtungsabhéingige Angaben gemacht,
namlich jeweils zwei Elastizitdtsmoduln und Poisson-Zahlen, die vom Her-
steller als longitudinal“ und ,transverse“ bezeichnet werden [Bon09a]. Fiir
die Organobleche mit kettstarkem Gewebe geht daraus auch die starke
Richtungsabhéngigkeit hervor [Bonl4|. Im Gegensatz dazu wird fir die
Polypropylen-basierten Organobleche lediglich der Elastizitdtsmodul in
beiden Richtungen angegeben, d.h. die Poisson-Zahlen fehlen — mit den in
Abschnitt A.1 beschriebenen Folgen [Bon09b].

In allen genannten Datenblédttern werden fiir die Dickenrichtung der
Platte keinerlei Angaben gemacht, obwohl die mechanischen Eigenschaften
gerade in dieser Richtung durch die orthogonal dazu orientierten Fasern
stark abweichen. Auch fiir die Organobleche ist somit keine vollstandige
Bestimmung des elastischen Materialmodells aus den Datenblattwerten
moglich.
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B Verwendete Software-Pakete

Viele Teilaufgaben innerhalb der im Rahmen dieser Arbeit verwende-
ten Messverfahren werden durch spezielle Software-Komponenten erfiillt.
Konkret sind dies die Steuerung der Messdatenaufnahme, die Signalverar-
beitung, der Optimierungsprozess (mit den dafiir erforderlichen Material-
und Simulationsmodellen), sowie die Archivierung aller Daten.

Fir die Software-Komponenten in dieser Arbeit wird die Programmier-
sprache Python eingesetzt!, die im naturwissenschaftlichen Bereich zu-
nehmend den vormaligen de-facto-Standard MATLAB verdrangt. Eine
Ursache dafur ist die grofle Auswahl an Programm-Bibliotheken (engl.
libraries) fir Python, die fiir praktisch alle erdenklichen Anwendungen die
notige Basisfunktionalitét bereitstellen. Diese werden auch als Pakete (engl.
packages) bezeichnet und meist, wie die Programmiersprache Python selbst,
unter open-source-Lizenzen veroffentlicht. Unverzichtbare Pakete fiir die
wissenschaftliche Programmierung in Python sind numpy (fiir mathemati-
schen Grundelemente wie Vektoren und Matrizen) und scipy (fiir gdngige
Algorithmen, z. B. zur Signalverarbeitung). [vCV11; Oli07; VGO20]

Im Folgenden werden die auf dieser Grundlage aufbauenden Pakete
vorgestellt, die im Fachgebiet Elektrische Messtechnik entwickelt und
fir die vorliegende Arbeit verwendet wurden. Es sei angemerkt, dass
diese grofitenteils unveroffentlicht sind und deshalb nicht auf spezifische
Publikationen zur Software selbst verwiesen werden kann.

B.1 Data schema consistency helper

Das Paket data schema consistency helper (dsch) dient der strukturierten
und selbst-dokumentierenden Speicherung von Daten, speziell Messdaten,
und deren Metadaten [Web19]. Es wurde fiir das Laserakustik-Verfahren
entwickelt, ist aber allgemein einsetzbar. Aufgabe des Paketes ist die
Bereitstellung einer einheitlichen Schnittstelle zur Verarbeitung der Daten,

!'Der SBFEM-Léser, siche Abschnitt 5.2.2, stellt die einzige Ausnahme dar, da er in
MATLAB implementiert ist [Gral4].
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nicht jedoch die Definition eines neuen Dateiformates. Fiir die eigentliche
Speicherung wird auf bestehende Dateiformate zuriickgegriffen.

B.1.1 Motivation

Gerade im Bereich wissenschaftlicher Software sind die Programme bzw.
Bibliotheken einem stidndigen Wandel durch viele beteiligte Personen un-
terworfen, sodass Datenstrukturen haufig geéndert, aber selten dokumen-
tiert werden. Auflerdem werden die Programme zur Messdatenaufnahme
(Datengenerierung) oft unabhéngig von denen zur Messdatenauswertung
(Datenverarbeitung) entwickelt, sodass es leicht zu Inkompatibilitdten kom-
men kann. Dies ist insbesondere problematisch, wenn altere Datensatze
mit einer aktuellen Auswerte-Software erneut analysiert werden sollen. Im
Regelfall ist dafiir eine umfangreiche Anpassung der Auswerte-Software er-
forderlich, die unterschiedliche Varianten der Datenstruktur erkennen und
korrekt in die erwartete Struktur tibersetzen muss. Kleinste Abweichungen
konnen dabei schon zum Absturz des Programms fithren.

Der Ansatz fiir dsch besteht daher darin, eine Datenstruktur explizit in
Form eines Schemas zu deklarieren und in den Datensatzen zu referenzieren.
Versehentliche Abweichungen von der Datenstruktur, beispielsweise durch
vergessene Eintriage, konnen dadurch automatisch erkannt werden, sodass
unvollstdndige Datensatze gar nicht in den Bestand aufgenommen werden.
Umgekehrt garantiert dsch beim Laden eines Datensatzes, dass dieser tat-
séchlich dem deklarierten Schema entspricht. Eine Verarbeitungs-Software
muss dann beispielsweise nicht mehr priifen, ob alle erforderlichen Eintréige
enthalten sind.

Dariiber hinaus stellt das Schema eine Dokumentation der Datenstruktur
dar, in der z. B. die einzelnen Eintriage kommentiert, ihre physikalische
Einheit angegeben oder Wertebereiche zur Plausibilitatspriifung hinterlegt
werden konnen.

B.1.2 Haupteigenschaften
Schema-Deklaration

Die Datenstruktur wird als Schema deklariert, das aus einer hierarchischen
Struktur von Feldern (fields) besteht. Es werden Felder aller gangigen
Datentypen unterstiitzt, beispielsweise Skalare, Vektoren, Matrizen, Zei-
chenketten oder Datum und Uhrzeit. Neben der physikalischen Einheit
fiir numerische Felder kénnen je nach Datentyp Beschrankungen vorgege-
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ben werden, z. B. Minimal- und Maximalwerte, Matrix-Dimensionen oder
Langen von Zeichenketten. Die Hierarchie wird durch Compilations, d.h.
Gruppen benannter Felder &hnlich dem dict-Datentyp, oder Lists, d. h.
Folgen nummerierter (gleichartiger) Felder, abgebildet.

Unterstiitzung verschiedener Dateiformate

Fiir die Speicherung der Daten werden existierende Dateiformate verwendet,
die iiber ein Backend-Modul an dsch angebunden werden. Aktuell werden
die Dateiformate HDF5 (hierarchical data format, version 5 [HDF19]),
das numpy-eigene Format NPZ [Olil5] sowie das MATLAB-Dateiformat
MAT [Mat19] unterstiitzt. Eine Erweiterung zur Unterstiitzung weiterer
Formate ist durch die vorhandene Software-Schnittstelle mit geringem Auf-
wand moglich. Auflerdem existiert ein Arbeitsspeicher-Backend, das keine
Datei im Dateisystem anlegt und somit fiir die Verarbeitung temporéarer
Datensatze geeignet ist.

Durch die Verwendung bestehender Dateiformate ist es moglich, die
Daten auch dann einzulesen, wenn dsch nicht zur Verfiigung steht, bei-
spielsweise wenn eine andere Programmiersprache verwendet wird. Zwar
konnen dann die Funktionen der Konsistenzpriifung und Datenvalidierung
nicht verwendet werden, die Daten selbst konnen aber uneingeschrankt
verarbeitet werden.

Einheitliche Schnittstelle

Anwender greifen auf die Daten iiber die Frontend-Schnittstelle zu. Diese
stellt jedoch nicht nur die Moglichkeit zum Datenzugriff selbst bereit,
sondern fithrt verschiedene Konsistenzpriifungen durch. Einerseits wird
beim Laden einer Datei die Ubereinstimmung der Datenstruktur mit dem
hinterlegten Schema gepriift, sodass sich der Anwender im Folgenden auf die
Garantien des Schemas verlassen kann. Andererseits wird beim Schreiben
oder Uberschreiben eines Wertes die Einhaltung hinterlegter Grenzwerte
gepriift, sodass der Datensatz keinen ungiiltigen Zustand annehmen kann.
Vor dem Speichern wird auflerdem die Vollstandigkeit des Datensatzes
geprift, wobei der Anwender ausgewahlte Felder im Schema als optional
kennzeichnen kann.

Der Datenzugriff ist auflerdem unabhéngig vom gewéahlten Dateiformat
bzw. Backend. Dies vereinfacht einerseits die Benutzung und ermoglicht an-
dererseits die einfache Konvertierung der Daten in ein anderes unterstiitztes
Format. Liegen beispielsweise Daten im NPZ-Format vor, die in MATLAB
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weiterverarbeitet werden sollen, kann eine automatische Konvertierung
erfolgen.

Schema-Erweiterung

Mit der Weiterentwicklung bestehender Messsysteme werden héaufig neue
Messdaten erfasst, die auch gespeichert werden sollen. Meist kann die
bisherige Datenstruktur grundsétzlich weiter verwendet werden und muss
lediglich um weitere Daten ergidnzt werden. Ein typisches Beispiel ist die
Thermostatisierung eines Messplatzes zur Charakterisierung der Tempe-
raturabhéngigkeit: Die Datenstruktur einer Einzelmessung bleibt dabei
unverdndert, tritt aber im Datensatz nun mehrfach (einmal fiir jede Ziel-
temperatur) auf und wird durch die Liste der Zieltemperaturen erganzt.
Fiir derartige Falle unterstiitzt dsch die Einbettung eines bestehenden
Schemas in ein neues, ibergeordnetes Schema. Vorteil dabei, gegentiiber
der Implementierung eines génzlich neuen Schemas, ist die Moglichkeit, die
bestehende (innere) Datenstruktur zu extrahieren und mit dem zugehoérigen
Auswerteprogramm zu verarbeiten. Fiir das obige Beispiel bedeutet dies,
dass ein Teil-Datensatz fiir eine konstante Temperatur auf die gleiche
Weise verarbeitet werden kann wie ein vor der Erweiterung des Messplatzes
aufgezeichneter Datensatz. Die Auswerte-Software muss nicht verandert
werden und bleibt somit mit bereits bestehenden Datensatzen kompatibel.

B.2 Laserakustik-Verfahren

B.2.1 Messplatzsteuerung

Die Steuerung des Laserakustik-Messplatzes wird durch das Python-Paket
laseracoustics umgesetzt [WJB19]. Dieses nutzt weitere Pakete, um den
Laser (Paket 1tb), die Linearachse (zabertech) und das USB-Oszilloskop
(tiepie) anzusteuern sowie die Daten strukturiert zu speichern (dsch,
siche Abschnitt B.1) [Web17a; Web17b; HWD18].

Die Messdatenaufnahme ist vollstdndig automatisiert, sodass der An-
wender neben der Angabe einiger Parameter lediglich die Probe einsetzen
und den Ultraschallwandler ankoppeln muss. Der hohe Grad an Automati-
sierung ermoglicht einerseits, langwierige Messungen ohne Eingriff des An-
wenders durchzufiihren und trigt andererseits zur Reproduzierbarkeit der
Messergebnisse bei, da die Eingriffsmoglichkeiten des Anwenders bewusst
limitiert sind. Verfiighare Parameter sind die Liste der Anregepositionen ;,
die Anzahl Laser-Pulse pro Anregeposition V,,, die Laser-Pulsfrequenz
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sowie die Eingangsempfindlichkeit des Oszilloskop-Kanals. Dartiber hinaus
konnen lediglich Metadaten wie Name und Hersteller des Probenmaterials
oder der Name des Experimentators angegeben werden, die den Messdaten
fiir spatere Nachvollziehbarkeit beigefiigt werden. Abbildung B.1 zeigt den
Prozess der Messdatenerfassung in Form eines Ablaufdiagramms.

B.2.2 Simulationsmodell und Optimierung

Die inverse Parameteridentifikation im Laserakustik-Verfahren wird durch
weitere Software-Pakete realisiert: Das Paket solids bildet das Materialmo-
dell in der Software ab. Derzeit werden mechanische Modellparameter fiir
den ideal-elastischen Fall abgebildet, wobei vollstandige 3D-Darstellungen
oder plane-strain-Darstellungen moglich sind. Zwischen den Modelldar-
stellungen aus Abschnitt 3.1.3 kann automatisch umgerechnet werden.
Auflerdem werden isotrope, transversal-isotrope und orthotrope Material-
symmetrien unterstiitzt, siche Abschnitt 3.1.2. [JW18b]

Das Vorwartsmodell ist im Paket safeguide implementiert und verwen-
det solids zur Reprasentation der materialspezifischen Modellparameter
in plane-strain-Darstellung. Auflerdem unterstiitzt safeguide tiber die
Ausfithrungen in Abschnitt 5.1.3 hinaus auch mehrschichtige Plattenstruk-
turen mit unabhéngigen Materialmodellen fiir jede Schicht. [JW18c]

Zur inversen Parameteridentifikation wird das Paket maid (,Material
parameter identification®), eingesetzt. Darin sind die Schritte zur Signalvor-
verarbeitung aus Abschnitt 5.1.5, die Kostenfunktion aus Abschnitt 5.1.6
sowie Hilfsfunktionen zur einfacheren Verwendung implementiert. Aufler-
dem stellt das Paket eine einheitliche Schnittstelle zur Verwendung unter-
schiedlicher Optimierungsalgorithmen bereit, darunter der hier verwendete
BOBYQA-Algorithmus [Pow09], siche Abschnitt 5.1.7. [JW18a]

Im Gegensatz zur Messplatzsteuerung ist fiir die Parameteridentifikation
lediglich die abstrakte Interaktion der Komponenten, z. B. Vorwartsmodell,
Optimierungsalgorithmus und Kostenfunktion, vorgegeben. Die konkrete
Funktionalitat wird jeweils durch unabhangige Python-Klassen implemen-
tiert, die einfach ausgetauscht werden kénnen. So konnen beispielsweise
unterschiedliche Kostenfunktionen evaluiert werden, ohne den tibrigen Op-
timierungsprozess zu verandern. Auflerdem ermoglicht diese Abstraktion
die spezifische Konfiguration der Komponente, sodass beispielsweise nur
dann Parameter fiir die Optimierungsgrenzen existieren, wenn der jeweilige
Optimierungsalgorithmus dies auch unterstiitzt.
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Abbildung B.1: Ablauf der Messdatenerfassung im Laserakustik-Verfahren
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