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Kapitel 1 Formelzeichen und Abkirzungen

1 Formelzeichen und Abklrzungen

1.1 Formelzeichen

a) lateinisch

a mm Rissfortschritt unter Bewitterung

ao mm  freie Biegelange (Abstand Keil — Klebschicht)
Ao Nmm Biegeenergie der Flgeteile

Agrucn NM Arbeitsaufnahmevermdogen bis zum Bruch
Ag mm2  Oberflache der Referenzbleche

Ap mm2  AuRere Fugeteiloberflache der Klebungen

dy mm Klebschichtdicke

Ddchem % Chemische Kontraktion der Klebschicht
in Klebschichtdickenrichtung

Ddex, % Expansion der Klebschicht in Klebschichtdickenrichtung
Ddyontr % gesamte Kontraktion der Klebschicht

in Klebschichtdickenrichtung
Ddonys % Physikalische Kontraktionsspannung der Klebschicht

in Klebschichtdickenrichtung

Dschem MPa  Chemische Kontraktionsspannung der Klebschicht
in Klebschichtdickenrichtung

Dsexy MPa  Expansionsspannung der Klebschicht in
Klebschichtdickenrichtung

Dswonr MPa  gesamte Kontraktionsspannung der Klebschicht
in Klebschichtdickenrichtung

Dspnys MPa  Physikalische Kontraktion der Klebschicht
in Klebschichtdickenrichtung

E MPa einachsiger Klebstoffelastizitatsmodul

Ekc MPa querkontraktionsbehinderter Klebstoffelastizitatsmodul
(Kompressionselastizitatsmodul)

Ev MPa Vergleichselastizitatsmodul

Fa N Ausschlagkraft

Fn N mittlere Kraft

Fo N obere Kraft

Fu N untere Kraft

DGk ¢ Gewichtszunahme der Klebschichten

DGr g Gewichtszunahme der gesamten Probe

DGs ¢ Gewichtszunahme der Referenzbleche infolge Feuchteanlagerung
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Kapitel 1 Formelzeichen und Abkirzungen
h mm Keilhdhe

I mm Klebschichtlange

DL mm Probenverlangerung

n - Mengenangabe (z.B. Probenanzahl)
r.F. % relative Feuchte

Ts °C Glasubergangstemperatur

Vi mm?®  Volumen der Klebschichten

b) griechisch

a 1/K
ap 1/K
€a pHm/m
& Hm/m
€ Hm/m
S1,S, MPa
Sg MPa
Sw Sy MPa
Symax MPa
t MPA
t max MPA
u -

Thermischer Langenausdehnungskoeffizient

der Klebstoffsubstanz

Thermischer Langenausdehnungskoeffizient der Klebschicht
Dehnung zur Winkelrichtung 0° (0°/45°/90°-DMS-Rosette)
Dehnung zur Winkelrichtung 45° (0°/45°/90°-DMS-Rosette)
Dehnung zur Winkelrichtung 90° (0°/45°/90°-DMS-Rosette)
Hauptnormalspannungen

mittlere Flgeteilspannung

Achsenspannungen

max. Klebschichtspannung senkrecht zur Klebfuge
(mittlere) Nennschubspannung

maximale Schubspannung

Querkontraktionszahl

1.2 Abkilrzungen

beh Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung
unbeh keine Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung
AFW  Anfangswert

KKT  Klima-Korrosions-Test

RT Raumtemperatur

SST  Salzspruhtest

SWT Schwitzwassertest

VFB  Verscharfte Freibewitterung



Kapitel 2 Einleitung

2 Einleitung

Kleben ist in vielen Bereichen des Maschinen-, Geréate- und Apparatebaus eine
eingefihrte und bewahrte Fugetechnik, vor allem dann, wenn die Ziele
Leichtbau, Werkstoffhybridbauweise oder das Verbinden beschichteter
Materialien sind.

Einschrankungen und Unsicherheiten in der Anwendung der Klebtechnik
ergeben sich jedoch aus der Tatsache, dass die Festigkeit von
Klebverbindungen im Laufe der Zeit unter Einwirkung mechanischer und
klimatisch-korrosiver Beanspruchung abnehmen kann. Bekannte und in
zahlreichen Veroffentlichungen behandelte Schadigungsmechanismen sind
Feuchte und salzhaltige Medien, die zur korrosiven Unterwanderung einer
Metallklebverbindung fihren konnen.

Dagegen wurde dem Einfluss innerer Spannungen, die wahrend der Hartung
bzw. bei Temperatur- oder Temperaturwechselbelastung in der Klebfuge
entstehen, d.h. den Faktoren Hartungseigen- und Thermospannungen und
gegebenenfalls damit einhergehenden Schéadigungen der Klebschichten, bislang
nur wenig Aufmerksamkeit geschenkt.

Von zentraler Bedeutung ist dabei das Vernetzungsverhalten in der Klebfuge.

Das Abbinden von Klebstoffen ist grundséatzlich mit einer Volumenéanderung
verbunden. Bei der Vernetzung chemisch reagierender Klebstoffe kommt es
bedingt durch das Aneinanderriicken der Klebstoffmolekille wahrend der
Vernetzungsreaktion zu einer Volumenverringerung (chemische Kontraktion).

Gemall dem thermischen Ausdehnungskoeffizienten a bewirkt die Abkihlung
von der Hartungstemperatur bei heiBhartenden Klebstoffen zudem ein
deutliches Kontraktionsbestreben der Klebschicht (physikalische Kontraktion).
Wegen der Schichthaftung zu den Fugeteilen ist diese Kontraktion jedoch
grundsatzlich eingeschrankt und es kommt zur Ausbildung von inneren
Spannungen (Hartungseigen- und Thermospannungen), siehe schematische
Darstellung in Bild 2.1.
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d=const. RT

RT - 180°C

Risse

180°C - RT

Bild 2.1: Entstehung von inneren Spannungen / Rissen
bei der Klebstoffaushartung - schematisch

Dabei ist der gegentuber dem Metall wesentlich hohere thermische
Ausdehnungskoeffizient des Klebstoffs von mal3geblicher Bedeutung. Zum
Vergleich:

asan =12 x10° Y

Axebstoft = 100...300 x 10°° Y/

Abhangig von Fgeteil und Klebstoff kbnnen die Auswirkungen der inneren

Spannungen unterschiedlich sein:

- Bei biegeweichen Fiigeteilen kann die Volumenanderung der Klebschicht
zu Gestaltabweichungen im Bereich der Klebnahte fiihren, so genannten
Klebnahtmarkierungen, da die Flgeteile der Kontraktionsbewegung des
Klebstoffes folgen kdnnen.

-  Bei biegesteifen Fugeteilen ist dies nicht bzw. nur eingeschrankt méglich.
Hier kann es zum Abbau der inneren Spannungen durch
Relaxationsvorgdngen oder Risse sowohl im Bereich der Adh&sionszone
als auch der Kohasionszone kommen.

Letztere Zusammenhange, insbesondere deren Einfluss auf das Festigkeits-
und Bestandigkeitsverhalten, sind bisher noch nicht Gegenstand systematischer
Untersuchungen gewesen.
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3 Stand der Erkenntnisse

Die Klebtechnik ist eines der &ltesten Fugeverfahren Utberhaupt und in vielen
industriellen Anwendungsbereichen fest etabliert [1-10]. Sie bietet dabei eine
Vielzahl von Vorteilen gegentber anderen Fugetechniken:

- Die flachige Verbindungsform gewéahrt im Vergleich zu Schraub-, Niet- oder
Schweil3verbindungen einen relativ gleichmafiigen Kraftfluss und damit
gerade bei dinnen Wandstarken ein hervorragendes Tragverhalten bei
dynamischer Belastung.

- Die Klebschicht wirkt der Spaltkorrosion entgegen.

- Die Herstellung einer Klebverbindung erfolgt ohne wesentliche Beeinflussung
von Form und Materialeigenschaften der zu fugenden Bauteile, da diese
weder durchbohrt noch aufgeschmolzen werden missen. Veredelte
Werkstoffe kdnnen daher ohne Beeintrachtigung der metallischen oder
organischen Beschichtung stoffschliissig gefiigt werden.

- Die Herstellung von Klebverbindungen kann problemlos in automatisierte
Fertigungssysteme integriert werden.

- Kleben kann vorteilhaft mit Punktschweif3en, Durchsetzfigen, Schrauben
oder Nieten kombiniert werden.

Zu beachten ist jedoch, dass die Festigkeit einer Klebverbindung unter
mechanischer und klimatisch-korrosiver Beanspruchung abnehmen kann, wobei
die diesbeziglich beim Kleben auftretenden physikalischen und chemischen
Reaktionen und Wechselwirkungen bislang nicht zusammenhangend geklart sind
[67].

3.1 Haftungsmechanismen zwischen Klebstoff und Fligeteiloberflache

Das Phanomen der Adhésion ist aufgrund seiner Komplexitéat nicht vollstandig
und einheitlich beschrieben, man kann jedoch grundsatzlich zwischen
verschiedenen Bindemechanismen unterscheiden [31]:

- Adhésion mechanischer ~ Verzahnung in mikroskopischen und
makroskopischen Dimensionen

- Adhasion aufgrund elektrostatischer Anziehungskr'aifte?r Haupt- und Neben-

- Adhésion aufgrund chemischer Bindungskréfte valenzbindungen
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Es ist davon auszugehen, dass die angefiihrten Mechanismen in einer realen
Klebung tberlagert oder auch in Zwischenformen existieren. Dabei hangt es von
der Art des Klebstoffs und der Substratoberflache ab, welche Mechanismen
Uberwiegen. So geht man allgemein davon aus, dass in Kunststoffklebungen
elektrostatische Kréfte vorrangig wirken. Dagegen wird bei Metallklebungen die
Bedeutung chemischer Bindemechanismen hervorgehoben [31].

Durch chemische und elektrochemische Behandlung der Kilebflache,
beispielsweise durch Konversionsbehandlungen wie Phosphatieren und
Chromatieren, kann durch die damit erzeugte feinstrukturierte Oberflache die
Haftung erhoht werden. Die Mikrorauhigkeit bewirkt dabei zum einen eine
VergroRerung der wirksamen Adhésionsflache und zum anderen die Méglichkeit
mikromechanischer Verzahnung der Klebstoffmolekile in den Poren der
Fugeteiloberflache.

3.2 Schadigungsmechanismen

Von der Vielzahl der auf eine Klebverbindung wirkenden
Schadigungsmechanismen ist insbesondere der Einfluss von Feuchte und
salzhaltigen Medien Gegenstand zahlreicher Veroéffentlichungen [11-35].

Wenngleich das Verstdndnis um weitere Degradationsmechanismen wie innere
Spannungen, bzw. der Uberlagerung von inneren  Spannungen,
Lastspannungen, atmospharischen Einflissen und Temperaturwechsel z.T. noch
Licken aufweist, kann zwischen verschiedenen Ursachen und Mechanismen
differenziert werden, siehe Bild 3.2.1.

Temperatur- Last- Innere
wechsel spannungen  Spannungen
Atmosphére —_—
H.O D—

.'.
<

Sonstige Medien

Bild 3.2.1: Beanspruchung einer Klebverbindung durch atmos-
pharische Einflisse, Last- und innere Spannungen
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3.2.1 Feuchteaufnahme

Feuchtigkeit ist eine wesentliche Ursache fiur die Schadigung von
Klebverbindungen [20-30].

Die Klebstoffe, die Ublicherweise fur das Metallkleben eingesetzt werden, sind
organische Kunststoffe und nicht diffusionsdicht gegeniiber gasférmigen Medien,
vor allem Wasserdampf. Dieser diffundiert Gber den Fugenrand in die Klebfuge
ein, verandert je nach chemischer Zusammensetzung des Klebstoffs dessen
Molekulargefiige und gegebenenfalls die mechanischen Eigenschaften der
Klebschicht [28].

Dabei kann die Feuchteaufnahme der Klebschicht u.U. sogar positive
Auswirkungen haben. Infolge der Weichmachung kdnnen z.B. Spannungsspitzen
an den Uberlappungsenden abgebaut werden.

Im Hinblick auf die Bestandigkeit der Klebverbindung Uberwiegen jedoch die
negativen Aspekte der mit der Feuchteaufnahme verbundenen Weichmachung
[31]:

- Schwéchung der Polymergeriste in den Grenzschichtzonen durch
Hydratisierung und/oder Hydrolyse sowie durch mikroskopische Quell- und
Kapillardriicke

- Schwéchung/Aufhebung der Adhasion durch Konkurrenzreaktionen des
Wassers mit den spezifischen Substrat-Klebschichtbindungen (Nebenvalenz-,
Elektronenpaar-, polare salzartige, Komplexbindungen)

- Schwéchung/Auflésung der Metalloxide

Dabei hat die Morphologie der Klebzone einen erheblichen Einfluss auf die vom
Klebfugenrand ausgehende Feuchtedurchdringung. Untersuchungen von [24]
haben gezeigt, dass das Sorptions- und Quellverhalten  stark
klebschichtdickenabhangig ist. Diffusionsgeschwindigkeit und spezifische
Feuchteaufnahme steigen mit kleiner werdenden Klebschichtdicken
Uberproportional an. Verantwortlich daflr ist bei chemisch abbindenden
Klebstoffen der lamellare Aufbau der Polymerstruktur in der Grenzschicht. Die
dazwischen liegenden Hohlraume bzw. Bereiche geringerer Dichte besitzen ein
groRBeres Wasseraufnahmevermégen als die restliche Klebschicht, die sich in
einiger Entfernung von der Substratoberflache einstellt. Die
Diffusionskoeffizienten der verschiedenartigen Schichten unterscheiden sich um
den Faktor 3-5.
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3.2.2 Metallkorrosion

Unter organischen Schichten kdnnen prinzipiell die gleichen Korrosionsprozesse
ablaufen wie an der freien Metalloberflache. Voraussetzung ist eine wassrige
Phase an der Oberflache, die eine elektrische Leitung zwischen kathodischen
und anodischen Bereichen ermdglicht. Derartige Zonen bilden sich bevorzugt an
Fehlstellen aus, durch die die erforderliche Potentialdifferenz infolge
unterschiedlicher Sauerstoffkonzentration geschaffen wird. Fehlstellen in diesem
Sinne sind bei Metallklebungen Schnittkanten oder die Uberlappungsenden, da
hier die Lokalelementbildung grundséatzlich begtinstigt ist. Hinzu kommt, dass
Schutziberzlge, d.h. Lackierungen wie z.B. die Elektrotauchlackierung im Falle
von Karosserieklebungen, in diesen Bereichen Poren enthalten kbnnen. Die so
initiierte und vorwartsschreitende Metallkorrosion kann dann zu einer schnellen
Zerstorung des geklebten Verbundes fuhren. Dies ist vor allem dann maoglich,
wenn die Verbindung gleichzeitig dem Angriff salzhaltiger Atmosphéare
ausgesetzt ist, da die Salzionen als katalytisch wirkende Stoffe den Kor-
rosionsprozess beschleunigen [31- 33].

Das Auftreten von Metallkorrosion hangt dabei sehr stark von der
Korrosionsbestandigkeit und Oberflachenbeschaffenheit der Fugeteilwerkstoffe
ab. So bieten beispielsweise verzinkte Stahlbleche (unter Berlcksichtigung der
Art der Verzinkung) gegeniber dem nicht veredelten Schwarzblech einen
besseren Schutz vor der korrosiven Unterwanderung von Klebverbindungen.

3.2.3 Korrosion infolge alkalischer Klebstoff-Wasser-Reaktionen

Organische Schichten sind haufig in sauren wassrigen Medien besser bestandig
als in alkalischen. Die ortliche Alkalisierung kann Ursache fir kathodische
Blasenbildung, Enthaftung und anschlie3ende Korrosion sein.

Ein alkalisches Milieu kann in Klebschichten dadurch entstehen, dass
Bestandteile des Polymergeristes oder im Netzwerk nicht fest eingebaute Stoffe
(Harterreste, Zuschlagstoffe) mit Wasser unter gleichzeitiger Bildung von
Hydroxylionen reagieren. Es liegt nahe, dass dadurch Korrosionsmechanismen
in Klebungen z.B. mit verzinkten Stahlsorten oder Aluminium initiiert und
beschleunigt werden kénnen, da diese in alkalischen Medien korrodieren [31].
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3.2.4 Temperaturbeanspruchung

Mit rein durch Temperatur bedingten Schéadigungen ist bei den meisten heute
angebotenen Konstruktionsklebstoffen erst bei Temperaturen oberhalb von etwa
120°C zu rechnen. Einer oxidativen Alterung wird in diesem Temperaturbereich
keine signifikante Bedeutung beigemessen [92].

Temperaturwechsel hingegen kdnnen sich gravierend auswirken. Auf diesen
Gesichtspunkt wird nachfolgend eingegangen, siehe Kapitel 3.3.2.

3.2.5 Versagen infolge Lastspannungen

AuRere Lasten fuhren in der Klebfuge zu Kriechvorgangen und nach dem Uber-
schreiten materialspezifischer Grenzwerte zur Ausbildung von Mikrorissen. Die
Diffusion von Umgebungsmedien wird dadurch erleichtert und die vorher
diskutierten Versagensprozesse werden intensiviert [18, 31].

Zur Beurteilung des Versagens infolge Lastspannungen stehen fir den
Kurzzeitversuch unter quasistatischer oder dynamischer Beanspruchung eine
Reihe von Prifmethoden zur Verfigung [94].

Als ein geeignetes Prufverfahren zur Beurteilung der Bestandigkeit von
Klebverbindungen unter standiger Last hat sich der Keiltest erwiesen.

Genormte Prufmethoden wie der 'Wedge Rupture Test' (ISO 10354) und der
Keiltest (DIN 65448) basieren jedoch auf dem so genannten '‘Boeing Wedge
Test' zur Uberwachung des Fertigungsschritts 'Oberflaichenvorbehandlung der
Fugeteile fur das Kleben mit strukturellen Klebstoffen'. Diese Keiltests sind
jedoch auf die Anforderungen und Randbedingungen in der Luftfahrt
zugeschnitten und daher im Hinblick auf die Anwendung im Automobilbau nur
eingeschrankt geeignet [84]. Auf die Anforderungen der im Automobilbau
eingesetzten Klebverbindungen zugeschnitten ist der von [84] untersuchte
modifizierte Keiltest, der auch fir die im Rahmen der vorliegenden Arbeit
durchgefiihrten Untersuchungen angewendet wurde.
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3.3 Innere Spannungen

Eigenspannungen im strengen Sinne sind Spannungen in  einem
abgeschlossenen stoffschllissigen System, das keinerlei aul3eren Einwirkungen
ausgesetzt ist. Die mit den Eigenspannungen verbundenen Krafte und Momente
befinden sich im mechanischen Gleichgewicht [36].

Im VDI-Lexikon Werkstofftechnik [37] hingegen werden auch die durch &ufere
Temperatureinwirkung induzierten thermoelastischen Spannungen zu den
Eigenspannungen gezéahlt.

Allgemein wird zwischen Eigenspannungen erster, zweiter und dritter Art
unterschieden, je nach Grol3e der Bereiche, in denen die Spannungen nach
Betrag und Richtung angenéhert konstant bleiben:

- Eigenspannungen erster Art sind Uber grof3e Werkstoffbereiche nahezu
gleich, d.h. konstant in Gro3e und Richtung. Bei Eingriff in das Krafte- und
Momentengleichgewicht von Korpern, in denen Eigenspannungen erster Art
vorliegen, treten immer makroskopische Mal3anderungen auf.

- Eigenspannungen zweiter Art sind nur Uber kleine Werkstoffbereiche, z.B.
Kdorner, nahezu homogen. Ein Eingriff in dieses Gleichgewicht kann
makroskopische Maf3&nderungen auslosen.

- Eigenspannungen dritter Art sind Uber kleinste Werkstoffbereiche (mehrere
Atomabstande) homogen. Bei Eingriff in dieses Gleichgewicht treten keine
makroskopischen MalR&anderungen auf.

Die Ausbildung von Eigenspannungen hangt entweder mit Vorgangen bei der
Herstellung und Bearbeitung von Komponenten und Werkstoffen oder mit den
thermischen bzw. mechanischen Belastungsablaufen im Betriebseinsatz
zusammen.

Die Entstehung von Eigenspannungen folgt immer der gleichen
Gesetzmaligkeit:

Unterschiede im Bestreben von Teilchen oder Werkstoffzonen nach
Volumenanderung, was jedoch bei stoffichem Zusammenhang zu einer
gegenseitigen Verformungsbehinderung und damit zZu
Eigenspannungen fiihrt.
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Kapitel 3 Stand der Erkenntnisse

Es konnen praktisch positive — gewollte — meist aber negative — z.B.
rissauslosende — Auswirkungen damit verknipft sein. Beispiele daftr sind:

- Ré&aumlich ungleichmaliige Abkihlung von Gusssticken oder rasche
Temperaturwechsel im Einsatz

- Ungleichmalige Abkihlung zusammengesetzter Komponenten nach dem
Schweil3en

- Unterschiedliche Kaltverformung in Kern- und Randzonen von Werkstiicken
beim Walzen und Strangpressen sowie bei spanender Bearbeitung
einschlie3lich Schleifen

- Oberflachenvergutung durch Kugelstrahlen, Walzen, Nitrieren, oder z.B.
elektrolytische Metallabscheidung

Die technisch bedeutsamen, thermisch induzierten Eigenspannungen
(thermoelastische Spannungen) treten in homogenen Kérpern grundsatzlich auf,
wenn wegen der begrenzten Warmeleitfahigkeit der Werkstoffe grofl3ere
Temperaturgradienten in Richtung des Warmeflusses aufgebaut werden. Diese
fuhren nach Maligabe des Ausdehnungskoeffizienten zu unterschiedlichen
thermischen Langenanderungen und damit zu Spannungen.

Bei der Herstellung wie auch bei betrieblicher Temperaturbeanspruchung treten
derartige Spannungen in Verbundwerkstoffen oder in Werkstoff- bzw.
Schichtverbunden um so starker in Erscheinung, je grofRer der Unterschied in
den Ausdehnungskoeffizienten der beteiligten Komponenten bzw. Schichten ist,
z.B. im Schichtverbund einer Metallklebung.

3.3.1 Ermittlung von inneren Spannungen

Eine hinreichende rechnerische Bestimmung von Eigenspannungen ist bislang
nur in wenigen Fallen durch entsprechende Modellierung der physikalischen
Vorgange bei der Entstehung maoglich [37]. Man ist daher fast ausschlief3lich auf
experimentelle Methoden angewiesen.

In der Literatur sind dazu eine Vielzahl von Methoden bekannt [36-60]. Sehr

ausfuhrlich wird in [38] auf die einzelnen Messverfahren eingegangen und die
Anwendungsgebiete sowie die Grenzen der Methoden erlautert.

11
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Innere  Spannungen werden durchweg Uber die Ermittlung des
eigenspannungserzeugenden Verformungszustandes nach Betrag und Richtung
gemessen, aus dem unter Zuhilfenahme der elastischen Werkstoffkonstanten
der Eigenspannungszustand berechnet wird.

Die mechanischen Verfahren sind meist zerstérender Art. So wird die Probe
beispielsweise bei der Zerlegemethode schrittweise zerstort bzw. freigeschnitten
und die dadurch hervorgerufene Verformungsédnderung am Restbautell
gemessen. Daraus werden dann die urspringlich vorhandenen und durch das
Zerlegen ausgelosten Eigenspannungen berechnet.

Lediglich die Bohrloch- und Ringkernmethode gelten aufgrund des meist
vernachlassigbar kleinen Eingriffes in das Werkstlck als quasi-zerstorungsfrei.

Zum Messen der ausgelosten Dehnungen werden heute meist Dehnmessstreifen
verwendet, wobei die Anordnung der einzelnen DMS, z.B. Rosettenform, dem
Verfahren angepasst ist.

Zur generell zerstorungsfreien Gruppe der Messverfahren gehéren die fur die
Werkstiickoberflache einsetzbare Rontgenmethode sowie das
Ultraschallverfahren, welches sowohl fir Messungen an der Oberflache als auch
fur Volumenmessungen eingesetzt werden kann [36].

3.3.2 Hartungseigen- und Thermospannungen in Klebverbindungen

Im Schichtverbund einer Klebung entstehen wahrend der Herstellung sowie im
Bauteilbetrieb bei Temperatur- bzw. Temperaturwechselbeanspruchung innere
Spannungen.

Als wesentliche Ursachen treten Klebstoffvolumenanderungen beim Abbinden
der Klebschicht sowie der im Vergleich zu metallischen Werkstoffen deutlich
hohere Ausdehnungskoeffizient in Erscheinung [61-65, 80]. Bild 3.3.2.1 fasst
Ursachen fiir Klebschichtvolumenanderungen zusammen.

12
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Klebschicht - Volumenanderungen Folgen

Wahrend der Herstellung infolge
- chemischer Vernetzung
- Abgabe von Spaltprodukten oder
leichtfliichtigen Rezepturbestandteilen
- treibmittelinduzierter Expansion

® Hartungseigenspannungen
® strukturelle Schadigungen

Thermische Kontraktion beim Abkihlen von
heilhartenden oder von Schmelzklebstoffen
(Schrumpfen) nach Mafl3gabe des
Temperaturdehnungskoeffizienten a

® Thermospannungen
® strukturelle Schadigungen

Waéhrend des Bauteilbetriebs

Kontraktion bzw. Expansion nach MalRgabe
des Temperaturdehnungskoeffizienten a bei
Temperatur- bzw. Temperaturwechsel-
beanspruchung

® Thermospannungen
® strukturelle Schadigungen

Bild 3.3.2.1:  Ursachen flr Klebschicht-Volumen&nderungen und deren Folgen

Bei einkomponentigen heil3h&rtenden Strukturklebstoffen, die beispielsweise fur
Strukturbauteile im Karosseriebau im wesentlichen eingesetzt werden, bewirken
die chemische Vernetzung und die Abkiihlung von der Hartungstemperatur (ca.
180°C) ein deutliches Kontraktionsbestreben der Klebschicht. Wegen der
Schichthaftung zu den Fugeteilen ist diese Kontraktion jedoch grundsatzlich
eingeschrankt bzw. behindert, siehe Skizze in Bild 3.3.2.2.

Hartungstemperatur,
z.B. 180°C

Nach Abkuhlen auf
Raumtemperatur

—
—

Bild 3.3.2.2: Aufbau von Klebschichtspannungen, schematisch

Betriebstemperatur
< Raumtemperatur
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Auch Klebschichten aus 2-komponentigen Klebstoffen sind davon betroffen, vor
allem wenn beispielsweise zur Verkirzung der Hartungszeit die Temperatur
erhoht wird, in der Regel auf 60°C — 120°C.

Dartuber hinaus wird das Entstehen von Eigenspannungen und damit
einhergehenden Klebschichtschaddigungen von konstruktiven wie auch
fertigungstechnischen Randbedingungen gepréagt, was aus verschiedenen
Untersuchungen hervorgeht [11, 66-69]. Dabei wird schwerpunktmalRlig der
Einfluss von Aushéartebedingungen, Flgeteillagerung und —wandstarke auf das
mechanische Verhalten der Klebschichten untersucht.

Ist etwa, wie in vielen Praxisfallen gegeben, die Klebschichtkontraktion senkrecht
zu den Fugeflachen eingeschrankt oder nicht moglich (Bild 3.3.2.3), wird der
innere Spannungszustand intensiviert, bzw. die Gefahr irreversibler struktureller
Klebschichtschadigungen ist gegeben, siehe Bild 3.3.2.4.

Falznahtklebung Distanzstege, Drahte, Glaskugeln
—— M PZ-A
Werkstoffverbund
- StahlauRenhaut
- Klebschicht

Punktschweifl3- oder

) - Kunststoffinnenteil
Nietklebung

—e—

Unterfitterungsklebung Rund- bzw. Steckverbindung

Bild 3.3.2.3:Schematische Darstellung der Ausfiihrung von Klebverbindungen
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Stahlklebungen (S235) mit Epoxidharzklebstoffen [95]

In verschiedenen Arbeiten ist versucht worden, innere Spannungen in
Klebverbindungen experimentell und auch rechnerisch zu quantifizieren. In [58,
72, 75-78] wird dazu die Biegestreifenmethode herangezogen. Durch einseitiges
Beschichten von ebenen streifenformigen Substraten mit Klebstoffen entsteht
nach dem Ausharten ein gekrimmter Verbund. Aus der Krimmung wird mit Hilfe
entsprechender Berechnungsanséatze auf die verursachenden Spannungen
geschlossen. Wegen der einseitigen Beschichtung werden die Verhaltnisse in
Klebverbindungen nur eingeschréankt wiedergegeben. Mit Hilfe der in [70]
durchgefiihrten FEM-Berechnungen an geklebten optischen Bauteilen konnten
Hinweise und Folgerungen flr die Gestaltung spannungsarmerer Konstruktionen
gewonnen werden.

Die von [71] durchgefiihrten Modellrechnungen verdeutlichen den Aufbau und
die Verteilung von Eigenspannungen physikalisch plausibel. Allerdings fehlt die
experimentelle Vertiefung an realen Klebungen.

Eine zusammenfassende Bewertung mit Blick auf die eingangs formulierten
Fragen ergibt:

- Eine experimentelle Methode zur Quantifizierung von Hartungs-
eigenspannungen und Thermospannungen in Metallklebverbindungen ist
nicht verfugbar.

- Der Zusammenhang zwischen herstellungsbedingtem inneren Spannungs-

zustand, gegebenenfalls Schéadigungszustand und dem daraus beeinflussten
Langzeitverhalten ist unzureichend bekannt.
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4 Zielsetzung

Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Untersuchung der Zusammenhange zwischen
dem klebstoffspezifischen Eigenspannungs- und Schadigungszustand sowie
deren Einfluss auf das Festigkeits- und Bestandigkeitsverhalten von
Metallklebverbindungen.

Zur differenzierten Beurteilung erfolgen die Untersuchungen sowohl an
Klebverbindungen mit als auch ohne Distanzierung der Fugeteile in
Klebschichtdickenrichtung. Durch die Distanzierung soll die Kontraktion in
Dickenrichtung behindert werden, um somit einen inneren Spannungszustand zu
erzeugen wie er sich vergleichbar in vielen Anwendungsfallen ergibt, wenn
beispielsweise durch eingelegte Drahte oder Glaskugeln eine definierte
Klebschichtdicke eingestellt wird.

Zunachst sollen die mechanischen Klebstoffeigenschaften in Klebverbindungen,
die durch den inneren Spannungszustand mitbestimmt werden, ermittelt und
denen der Klebstoffsubstanz gegentbergestellt werden.

Der Schwerpunkt der Arbeit liegt jedoch in der Untersuchung der Hartungs- und
Abkuhleigenspannungen einkomponentiger heif3hartender Strukturklebstoffe.

Dabei geht es um die Erfassung der klebstoffspezifischen Vorgédnge wahrend der
Vernetzung. Dazu sollen Versuchsmethoden entwickelt werden, die eine
kontinuierliche Messung des Expansions- und Kontraktionsverhaltens wéhrend
des gesamten Aushartevorgangs ermdglichen. Neben der Messung der
Klebschichtdickenanderung erfolgt auch die Erfassung der inneren Spannungen
in Klebschichtdickenrichtung, wenn eine freie Klebschichtdickendnderung durch
Fixierung der Fugeteile unterbunden wird.

In einem weiteren Schritt soll durch geeignete Methoden eine Aussage Uber den
Spannungsverlauf in der Klebfuge in Abhangigkeit vom Zustand der
Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung getroffen werden.

Neben den Untersuchungen der mechanischen Eigenschaften erfolgt auch eine

mikroskopische Betrachtung des Einflusses innerer Spannungen auf die Struktur
der Klebfuge.

16



Kapitel 4 Zielsetzung

Zur Beurteilung der durch die Schéadigungsmechanismen hervorgerufenen
Effekte wird das Festigkeits- und Bestandigkeitsverhalten anhand von
einschnittig Uberlappten Zugscherproben sowohl quasistatisch als auch
dynamisch im Zugschwellbereich untersucht.

Erganzend sollen Rissfortschrittsuntersuchungen an Keilproben durchgefuhrt
werden, die es ermdglichen, die Auswirkung einer Uberlagerung bzw.
Aneinanderreihung mehrerer Einflussfaktoren unter Last in Abhangigkeit von der
Zeit kontinuierlich zu untersuchen.

In Verbindung mit spezifischen Klebstoffkennwerten zur Beschreibung des
inneren Spannungszustandes sollen somit Erkenntnisse und Parameter
bereitgestellt werden, die zu einer Erleichterung der Klebstoffauswahl, speziell im
Hinblick auf die Bestandigkeit der Klebverbindung, fuhren.
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5 Versuchswerkstoffe

5.1 Klebstoffe

Aufgrund ihres breiten Einsatzspektrums als strukturelle Konstruktionsklebstoffe
wurden primar einkomponentige heil3hartende Pastenklebstoffe ausgewahilt.

Die einzelnen Klebstoffe unterschieden sich jedoch zum Teil stark hinsichtlich
ihres chemischen und physikalischen Aufbaus, so dass sie das breite Spektrum
heute eingesetzter Strukturklebstoffe reprasentieren.

Der Klebstoff Betamate XB 5103 gehért zur Kategorie der klassischen
Epoxidharzklebstoffe mit sprddem Verformungsverhalten. In Bérdelfalz- oder
PunktschweiRklebungen  wird  dieser Klebstoff zur  Erh6hung der
Betriebsfestigkeit und der Steifigkeit eingesetzt.

Ebenso hochfest, jedoch weniger sprbde, ist der Betamate XD 4600. Die
flexiblere Formulierung ermoglicht den Einsatz dieses Klebstoffes in
Festigkeitsverklebungen zur Erh6hung der Crashstabilitat.

Zur Gruppe der zadhen Epoxidharzklebstoffe, die aufgrund ihres guten elastisch-
plastischen Verformungsverhaltens insbesondere in crashrelavanten Bereichen
eingesetzt werden, gehort der Betamate 1496.

Erganzend kommen ein zweikomponentiger, ebenfalls heil3hartender, jedoch bei
Raumtemperatur vorvernetzbarer, semistruktureller Klebstoff sowie ein
einkomponentiger Unterflitterungsklebstoff zum Einsatz.

Bei dem zweikomponentigen SikaPower 460C1 handelt es sich um einen
semistrukturellen Unterfutterungsklebstoff auf Polyurethan-Basis, der als
Stutzklebstoff in Hauben und Deckeln zur Steifigkeitserh6hung eingesetzt wird.
Zu den klassischen kautschukbasierenden Unterfutterungsklebstoffen zahlt der
Terostat 3216, der aufgrund seiner sehr hohen Flexibilitat bei sehr geringen
Festigkeiten nicht fur Festigkeitsklebungen eingesetzt wird.

Bild 5.1.1 gibt einen Uberblick tber die verwendeten Klebstoffe.
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Klebstoffbezeichnung | Konsistenz | chem. Basis Mischungs- Aushartebedingungen
verhaltnis | Vorhartung | Endhértung

Betamate XB 5103 pastés modifiziertes - - 180°C /20

(DOW Automotive) Epoxidharz

Betamate XD 4600 pastts modifiziertes - - 180°C /20

(DOW Automotive) Epoxidharz

Betamate 1496 pastos modifiziertes - - 180°C /20

(DOW Automotive) Epoxidharz

SikaPower 460C1 pastts Polyol / 100:32 RT / 2h 180°C /20

(Sika) Isocyanat

Terostat 3216 pastts Kautschuk - - 180°C / 20’

(Henkel Teroson)

Bild 5.1.1: Ubersicht der verwendeten Klebstoffe

Samtliche untersuchte Klebstoffe sind auf die Anforderungen des
Karosserierohbaus zugeschnitten und harten wahrend der Ublichen
Einbrennphasen der Lackierungen aus, siehe Bild 5.1.2.
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Bild 5.1.2: Temperaturprofil zur Klebstoffhartung am Beispiel einer PKW-
Karosserie [69]
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5.2 Fugeteilwerkstoffe

Neben dem klassischem Karosserierohbauwerkstoff Stahl wurde mit Blick auf
den zunehmenden Einsatz von Leichtbauwerkstoffen je eine Aluminium- und
Magnesiumlegierung untersucht.

Der Stahlwerkstoff S235 als gezogenes Stangenmaterial wurde bei samtlichen
Untersuchungen mit Ausnahme der in Kapitel 12 und 13 beschriebenen
Versuche zur Feuchteaufnahme sowie an einschnittig Uberlappten ‘dinnen’
Zugscherproben bzw. dem modifizierten Keiltest als Fligeteilwerkstoff verwendet.

Fir die weiteren Untersuchungen lagen neben zwei weiteren Stahllegierungen
(DCO1 ZE75/75, s=0,8 mm und H1000, s=1,5 mm) auch die Aluminiumlegierung
AA6016 (AC120, s=1 mm) als Tafel vor. Bei der Magnesiumlegierung AZ31B hp
(s=2,3 mm) wurden die entsprechenden Figeteile aus Strangpress-U-Profilen
herausgearbeitet.

Die entsprechenden mechanischen Kennwerte sind in Bild 5.2.1 angegeben. Da
es sich bei dem Aluminiumwerkstoff AA6016 um eine warmaushartende
Legierung handelt, ist diese sowohl im Lieferzustand als auch nach
Warmebehandlung untersucht worden, um den Temperatureinfluss bei der
Klebstoffaushartung auf die mechanischen Eigenschaften zu ermitteln.

Legierung AZ31B hp AA6016 DCO1 ZE75/75 H1000 S235
Lieferform Strang- Tafel Tafel Tafel Stange
pressprofil
LZ LZ WB LZ LZ LZ

Zugfestigkeit Ry, [MPa] 242 246 | 262 362 1000-1200 | 340-470
Dehngrenze Rpo . [MPa] 175 135| 185 259 700 235
Bruchdehnung Asy [%] 14 31 21 36 5 (Aso) 26
LZ = Lieferzustand; WB = Warmebehandelt (180°C/20min)

Bild 5.2.1: Ubersicht der verwendeten Werkstoffe
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5.3 Oberflachenvorbehandlung und Korrosionsschutz
5.3.1 Baustahl S235

Fur samtliche Flgeteile aus dem Baustahlwerkstoff S235 erfolgte die
Vorbehandlung der Figezone durch Strahlen in einer druckluftbetriebenen
Anlage mit Edelkorund K70 (99,7% Al,O3;, F,03<0,03%). Die Rauhigkeit der
Oberflache ist Bild 5.3.1.1 zu entnehmen.

Berechnetes Profil Messung - R/15x2.5mm/G/300/LS-Gerade
Lineare Messung 30 - 40.1mm/Admin/fts

40*E ?40

3o§ 230

2o§ £20
_ 104 £10 _
Joi E Joi
7} ER 3]
g -0 R £.0 £
s -10—§ 0 2

-20—2 £-20

_30é 2-30

404

Ra= 3,9878 um / Rt= 47,0782 um / Rz= 30,4815 pm Cutoff =2,5mm

RS R R SRR R R ]
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40
Millimeter

Bild 5.3.1.1: Rauhigkeitsprofil der gestrahlten Fiigeteiloberflache

AnschlieBend erfolgte eine Reinigung mit Ethanol. Dabei konnte in den
Ergebnissen kein Unterschied zu einer Reinigung mit Aceton bzw. Ridoline C72
festgestellt werden [91].

Auf eine anschlieiende Korrosionsschutzbehandlung konnte verzichtet werden,
da diese Proben nicht fur Alterungstests verwendet wurden.

Fur die Klebverbindungen, die fir langere Zeit unter klimatisch-korrosiver
Beanspruchung ausgelagert wurden, erfolgte eine auf die Legierung
abgestimmte Oberflachenbehandlung mit, wenn nétig, anschlieRender
Grundierung.
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5.3.2 Stahllegierungen (DC01 und H1000)

Die Stahlfugeteile wurden vor dem Verkleben alkalisch gereinigt. Eine weitere
Oberflachenbehandlung im Sinne einer Konversionsschicht erfolgte vor dem
Fugen nicht. Diese wurde nach Herstellung der Klebverbindungen in Form einer
Zinkphosphatierung aufgebracht. Im Anschluss erfolgte eine handelsubliche
zweikomponentige Grundierung, wie sie in Fahrzeuglackierereien eingesetzt
wird. Der Prozessablauf ist in Bild 5.3.2.1 dargestellt.

Verfahren Angaben
Alkalische Ridoline C72 (15g/I; pH 11,8; 50°C; 60s)
Reinigung

Fugen

Korrosionsschutz |- Alkalische Reinigung, Ridoline C72 (15¢/l; pH 11,8; 50°C; 60s)
- Spulen mit VE-Wasser (RT; 60s)

- Aktivierung Fixodine C9112 (RT; 90s)

- Zinkphosphatierung Granodine 2748 (50°C; 180s)

- Vorspulen mit VE-Wasser (RT; 10s)

- Nachspilen mit VE-Wasser (RT, 60s)

- Trocknung: Umluftofen (50°C; 30min)

- 2K-Grundierung (Standox)

Bild 5.3.2.1: Oberflachenvorbehandlung und Korrosionsschutz
Stahllegierungen (DC01 und H1000)

5.3.3 Aluminiumlegierungen

Die Oberflachen der Aluminiumfligeteile wurden alkalisch gereinigt, siehe Bild
5.3.3.1, um durch den Abtrag der verunreinigten Deckschicht eine saubere
reaktive Oxidschicht  zu bekommen. Auf  eine anschliel3ende
Korrosionsschutzgrundierung konnte bei dieser Legierung verzichtet werden.

Verfahren Angaben
Alkalische Reinigung Ridoline C72 (15¢/I; pH 11,8; 50°C; 60s)
Flgen
ohne Grundierung

Bild 5.3.3.1: Oberflachenvorbehandlung Aluminium
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5.3.4. Magnesiumlegierungen

Umfangreiche Vorversuche haben gezeigt, dass eine Gelbchromatierung im
Kombination mit anschlieBenden  Grundierung einen sehr guten
Korrosionsschutz bietet. Ohne eine solche Préaparation wirde bei Magnesium der
Korrosionsangriff zu schnell voranschreiten, so dass eine Prifung nach Alterung
nicht mehr moglich wére. Die Prozessparameter sind Bild 5.3.4.1 zu entnehmen.

Verfahren Angaben
Gelb- - Alkalische Reinigung, Ridoline C72 (15g/I; pH 11,8; 50°C; 60s)
chromatierung - Spulen mit VE-Wasser (RT; 60s)
Alotron 5 - Dekapieren, Salpetersaure (10%ig; pH 0,46; RT; 10s)
(Henkel Surface - Spulen mit VE-Wasser (RT, 60s)
Technologies) - Gelbchromatierung Alotron 5 (100%ig, pH » 1,3, RT; 40s)

- Vorspulen mit VE-Wasser (RT, 10s)
- Nachspilen mit VE-Wasser (RT, 60s)
- Trocknung: Umluftofen 50°C; 30min

Fugen

Korrosions- Elektrostatische Pulvergrundierung (BASF Coatings, Minster)
schutz

Bild 5.3.4.1: Oberflachenvorbehandlung und Korrosionsschutz Magnesium
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6 Mikroskopische Untersuchungen der Klebschichtstruktur

Die Untersuchung der Klebschichtmorphologie mit Strukturen unter 1um Grol3e
ist aufgrund der erforderlichen  VergroRerungen nur mit der
Elektronenmikroskopie mdglich.

Fur die mikroskopischen Untersuchungen standen Rasterelektronenmikroskope
mit bis zu 100.000-facher VergroRerung zur Verfiigung.

Die fur die Elektronenmikroskopie notwendige elektrische Leitfahigkeit der zu
untersuchenden Proben kann bei nichtleitenden Werkstoffen wie den
untersuchten Klebstoffen durch Aufstauben einer elektrisch leitenden Schicht im
Sputterverfahren hergestellt werden.

Bei der mikroskopischen Bruchflachenuntersuchung sind aufgrund der starken
plastischen Verformung der Klebfuge beim Bruchvorgang keine eindeutigen
Informationen Uber die Klebschichtmorphologie zu gewinnen. Daher sind in
solchen Fallen vergleichsweise geringe Vergréf3erungen ausreichend, die neben
dem Heraustrennen und Sputtern keine weitere Probenvorbereitung erfordern.

Zur Untersuchung der Klebschichtstrukturen besteht die Méglichkeit, Querschliffe
von Klebverbindungen herzustellen. Da jedoch bei der Herstellung der Schliffe
durch die Arbeitsschritte Schneiden, Schleifen und Polieren die eigentliche
Struktur der Klebfuge verwischt oder beschéadigt werden kdnnte, muss diese im
Anschluss an den Poliervorgang wieder freigelegt werden. Ein geeignetes
Verfahren dazu ist das lonenatzen.

Beim lonenatzen wird die Probenoberflache mit lonen beschossen. Die
einfallenden Teilchen stof3en auf die Atome im Festkérper und Ubertragen
Energie auf die Atome. Wenn die Ubertragene Energie grofR3er ist als die
Bindungsenergie des Kristallgitters, werden die entsprechenden Atome
herausgeschlagen.

Bei der Anwendung des lonenéatzens muss jedoch bedacht werden, dass ein zu
intensives Atzen zu einer Beeintrachtigung der eigentlichen Strukturen bzw. zu

einer Ubermafigen Praparateerwarmung fuhren kann [24].

Die eingestellten Parameter nach Bild 6.1 gewahrleisten einen schonenden und
in  zufriedenstellendem  Mal3e reproduzierbaren  Materialabtrag. Die
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Abkiihlpausen zwischen den einzelnen Atzvorgangen verhindern eine
Probenerwarmung tber 40°C.

Druck im Rezipienten 8...10x10" bar

lonisationsgas Argon

lonenstrom 5 mA

Zeitzyklus 210% bzw. 120® min. pulsierend

(3 s Atzen und 6 s Abkiihlpause)

W Schubbeanspruchte Klebung
@ samtliche weiteren Klebungen
Bild 6.1: Parameter beim lonenétzen
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7 Mechanisches Verhalten

Anhand der in diesem Kapitel beschriebenen Untersuchungen erfolgt die
Bestimmung der Klebstoff-Eigenschaften unter Zug- und Zugscherbelastung.

Untersucht wird neben dem Einfluss der Schwindungsbehinderung der Einfluss
der Klebschichtdicke auf das Spannung-Verformung-Verhalten bei
Klebverbindungen im Vergleich zu Klebstoffsubstanzproben, bei denen keine
Schwindungsbehinderung vorliegt.

Zur Prifung unter Normalkraftbeanspruchung dienen der Zugversuch an der
Klebstoffsubstanzprobe (Kapitel 7.1) sowie der Zugversuch an der
Stumpfklebverbindung (Kapitel 7.2), wahrend die Prufung im Zugscherversuch
nach DIN 54451 (Kapitel 7.3) unter Schubbeanspruchung erfolgt.

7.1  Zugversuch an Schulterproben aus der Klebstoffsubstanz
7.1.1 Versuchsdurchfihrung

Der Zugversuch an der Klebstoffsubstanzprobe gemafl DIN EN ISO 527 dient
zur Ermittlung der mechanischen Eigenschaften des 'reinen’ Klebstoffes ohne
Beeinflussung einer Haftung zu den Flgeteilen und einer damit verbundenen
Beeinflussung des Klebstoffverhaltens.

Die Proben wurden in einer mit Teflonfolie ausgelegten Matrize hergestellt. Nach
dem Harten und Abkuhlen erfolgte die mechanische Bearbeitung zu Normstaben
fur den Zugversuch (siehe Bild 7.1.1.1).

~f

170

Y

40

20 <—>‘
Y

lo = 50mm

.
1

I~

Bild 7.1.1.1: Probengeometrie Schulterprobe
Die Prufung erfolgte sowohl bei RT als auch bei —25°C und +80°C.

26



Kapitel 7 Mechanisches Verhalten

Neben der Langsdehnung (x-Richtung) wurde die Breitendnderung (y-Richtung)
zur Bestimmung der Querkontraktionszahl u ermittelt. Die Langsdehnung wurde
mit dem serienmaRigen Langwegaufnehmer (Auflosung 10um) durchgefihrt, zur
Querkontraktionsmessung wurde ein Feindehnungsaufnehmer (Schenck DSA
10/50, Auflésung 1um) eingesetzt.

7.1.2 Versuchsergebnisse

Die Versuchsergebnisse zeigen die Unterschiede im Verformungsverhalten der
untersuchten Epoxidharzklebstoffe, siehe Bild 7.1.2.1.

Der klassische Strukturklebstoff XB 5103 zeigt ein sehr sprodes
Materialverhalten bei einem hohen Elastizitdtsmodul. Der Betamate 1496 als
elastifizierter crashoptimierter Klebstoff hat einen geringeren Elastizitatsmodul,
jedoch eine sehr hohe Verformungsfahigkeit und entsprechend eine fir
Epoxidharzklebstoffe hohe Bruchdehnung. Zwischen diesen Klebstoffen liegt
bezuglich seiner Charakteristik der XD 4600, sowohl den Elastizitatsmodul als
auch die Bruchdehnung betreffend. Es fallt jedoch auf, das die Zugfestigkeit des
XD 4600 hoher liegt, als die des XB 5103. Dies erscheint zunachst
ungewohnlich, liegt aber offensichtlich in der sehr spréden Formulierung des
Klebstoffes XB 5103 begrtindet.

60 __Schulterprobe EP.xls bO - 12’5_!_ 0115
50 [
i lo=50
< / Prifnorm: DIN EN ISO 527
% 40 XB 51 Pruftemperatur: Raumtemperatur
= - 103 E-Modul-Prufgeschw.: 1 mm/min
o Einspannlange: 115 mm
S 30 Probenanzahl n: >3
= Betamate
o 1496
& 20 Klebstoff| Rm |esruch E-Modul u
N X s
[MPa] | [%] | [MPa]| [MPa] | [-]
10 XB 5103 | 38,9 | 1,3 | 4885 185 [0,21
XD 4600| 55,8 | 4,7 | 3029 254 (0,33
BM 1496| 31,3 |18,8 | 1565 44 |04

0 5 10 15 20
Probendehnung e [%]

Bild 7.1.2.1: Zugspannung-Dehnung-Kurven von Epoxidharzklebstoffen bei
Raumtemperatur
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Betrachtet man die Temperaturabhéngigkeit sowohl der maximalen
Zugspannung als auch des Elastizitatsmoduls féllt der im Vergleich zu den
beiden anderen Klebstoffen starke Abfall des XB 5103 bei hdheren
Temperaturen auf, siehe Bild 7.1.2.2 und 7.1.2.3. Diese Charakteristik ist
besonders bei der Auswertung von Alterungstest mit Temperatur-
wechselbeanspruchung von Bedeutung.

Klebstoff | Temp. S max smax(T)

32 S 70
XD 4600
[°C] | [MPa] | [MPa] 60 \
XB5103 | -25| 483 | 34 IR \4\
RT | 389 | 35 T~

g \

+80 | 201 | 13| =2 \1\ X8 5103

XD4600| 25| 679 | 35| £
RT | 558 | 3.3 20 — N
+80 41,6 0,5 0 1496

Betamate| -25 54,9 0,2

1496 RT | 31,3| 02 * . 0 o %

+80 20,00 4,9 Temperatur [°C]

Bild 7.1.2.2: Einfluss der Temperatur auf die maximale Zugspannung
(Schulterprobe)

Klebstoff | Temp. E-Modul E-Modul E(T)

X S 6000

[°)C] | [MPa] | [MPa] oy | T X8 5108

XB5103 | -25 | 5549 | 452 \
RT | 4885 | 185 | & 4000 —_o \
3000

+80 397 35
2000 +—

XD 4600 | -25 3665 45

RT | 3029 | 254 \ﬁ'
+80 | 2215 | 202 1000

E-Modul [MPa]

Betamate| -25 | 2160 27 ?fé%mN
0 T : :
1496 RT | 1565 44 o : " . o
+80 177 29 Temperatur [°C]

Bild 7.1.2.3: Einfluss der Temperatur auf den Elastizitatsmodul (Schulterprobe)
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7.2 Zugversuch an Stumpfklebverbindungen
7.2.1 Versuchsdurchfihrung

Der Versuch zur Bestimmung der Zugfestigkeit von Stumpfklebverbindungen
nach DIN EN 26922 sieht als auszuwertendes Ergebnis einzig die Bruchkraft vor.
In Anlehnung an diese Norm und Untersuchungen von [81] erfolgte hier zudem
die Aufzeichnung der Klebschichtverformung. Somit ist es mdglich, mit diesem
Versuch die Klebstoffeigenschaften unter Zugbelastung in dinnen Schichten
unter Bertcksichtigung der Klebschichtdicke und der Kontraktionsbehinderung
wéahrend der Vernetzung zu untersuchen.

Statt des einachsigen Elastizitatsmodul E wird der Kompressions-
elastizitatsmodul E,. unter Berlcksichtigung der Querkontraktionsbehinderung
ermittelt.

Dieser errechnet sich unter der Annahme

F dinner homogener und isotroper Schichten,
T sowie
. Sx#Sy#S,#0

T<z und
u X ey;éo’eX:eZ:O

N aus dem Hooke'schen Materialgesetz:
i s U E Gl. 7.1
= ———-%xExe 7.
F b 1u-2u2 Y
- hd
Exc
Sy=Eic X § Gl. 7.2

Bild 7.2.1.1: Querkontraktionsbehinderter Elastizitditsmodul in diinnen Klebfugen

Um den Einfluss der Kontraktionsbehinderung in Dickenrichtung wéhrend der
Vernetzung auf das Normalspannung-Dehnung-Verhalten der Klebverbindungen
differenziert untersuchen zu konnen, wurden zwei Probentypen mit
unterschiedlicher  Kontraktionsbehinderung in  Klebschichtdickenrichtung
hergestellt, siehe Bild 7.2.1.2. Die Geometrie der Klebfuge wurde dabei

29



Kapitel 7 Mechanisches Verhalten

entsprechend den Probenkdrpern zur Untersuchung des Vernetzungsverhalten
(Kapitel 9) gewabhilt.

Variante 1 Variante 2
(beh) (unbeh)
i
@) O O l

atla alls atla T

=7 F=zi=z -

di [mm]
0,5 +/- 0,05
1,4 +/- 0,05
O O O 3,0 +/- 0,05

Bild 7.2.1.2:Varianten von Klebungen zur Bestimmung des Normalspannung-
Dehnung-Verhalten

Bei Variante 1 wird die Klebschichtdicke durch eine Verschraubung der Flgeteile
eingestellt und fixiert. Eine Relativbewegung der Fugeteile in
Klebschichtdickenrichtung durch Kontraktion des Klebstoffes ist bei dieser
Fixierung nicht mdglich.

Die Kontraktion des Klebstoffes in Klebschichtdickenrichtung wird bei der
Variante 2 durch die Verwendung von Federn ermdglicht. Die Federn sind so
ausgelegt, dass sie das Eigengewicht des oberen Fligeteils abstiitzen, dem
schrumpfenden Klebstoff jedoch nur einen vernachlassigbar kleinen Widerstand
entgegensetzen.

Zur Erfassung der Verformungen wahrend des Zugversuches wird ein DMS-
basierender Feindehnungsnehmer (Typ HBM DD1) mit einer Genauigkeit von
2,5um auf einem Fugeteilbound angebracht und mit Einstellschrauben
vorgespannt, siehe Bild 7.2.1.3.
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doppelt-kardanische
Aufhéangung

Fugeteil

Klebschicht

Feindehnungsaufnehmer
HBM DD1

Einstellschrauben

Fugeteil

doppelt-kardanische
Aufhangung

wahrend des Versuchs

Bild 7.2.1.3: Versuchsaufbau Zugversuch Stumpfklebverbindung

Der Anteil der Fugeteildehnung an der Gesamtdehnung wird durch
Referenzmessungen an einteiligen Massivproben entsprechender Abmessungen
ohne Klebschicht bei der Auswertung bericksichtigt.

7.2.2 Versuchsergebnisse

Die Spannung-Dehnung-Kurven der untersuchten Epoxidharzklebstoffe sind in
Bild 7.2.2.1 bis 7.2.2.3 dargestellt. Die Kurvenverlaufe zeigen einheitlich fur alle
drei Klebstoffe eine Abhangigkeit des Klebstoffverhaltens sowohl von der
Klebschichtdicke als auch von der Kontraktionsbehinderung wahrend der
Vernetzung. Wahrend sich diese Abhéngigkeit bei sproden Klebstoffen wie dem
XB 5103 am deutlichsten in der Zugfestigkeit zeigt (Bild 7.2.2.4), die mit
zunehmender Klebschichtdicke und Kontraktionsbehinderung abféllt, ist es bei
verformungsfahigen Klebstoffen  wie  dem Betamate 1496  die
Klebschichtdehnung bis zum Bruch, die mit zunehmender Klebschichtdicke und
Kontraktionsbehinderung deutlich nachlasst.
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Stumpfklebverbindung )
XB 5103 "
80 -
Flgeteilwerkstoff:
20 S235
Vorbehandlung:
— estrahlt, K70
S 60 0,5mm g
= unbeh Klebstoff
50
g Pamm XB 5103
5 4 unbeh Klebschichtdicke di:
c 40 T : . _
= 3. 0mm siehe Diagramm +/- 0,05 mm
@ 7\ [unbeh Priffgeschwindigkeit:
g 30 /// 0,5mm 10 mm/min
% R beh Priftemperatur:
20 Hf#
~1,4mm Raumtemperatur
beh
10 - Probenanzahl n:
3,0mm >3
beh
0 T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14
Klebschichtdehnung [%]
7.2.2.1:  Querkontraktionsabh&ngiges Spannung-Dehnung-Verhalten
XB 5103
Stumpfklebverbindung N :/\
XD 4600 _
80

/ Shsbn;hm Fugeteilwerkstoff:
S235

0,5mm
beh Vorbehandlung:
— P gestrahlt, K70
S 1,4mm
= unbeh Klebstoff
XD 4600
Q, 1,4mm 3,0mm
5 beh  unbeh Klebschichtdicke dk:
c . .
§ 3,0mm siehe Diagramm +/- 0,05 mm
@ 2T Priffgeschwindigkeit:
g 10 mm/min
§ Priftemperatur:
Raumtemperatur
Probenanzahl n:
>3
0 T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14

Klebschichtdehnung [%0]

7.2.2.2:  Querkontraktionsabhéngiges Spannung-Dehnung-Verhalten
XD 4600
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Stumpfklebverbindung -
Betamate 1496 ‘ﬁ
80 —~
Fugeteilwerkstoff:
20 S235
Vorbehandlung:
—. 60 gestrahlt, K70
g 0,5mm 0,5mm
«»n 50 Betamate 1496
S Klebschichtdicke dk:
c 40 siehe Diagramm +/- 0,05 mm
@ \\1,4mm
E' 30 unbeh PrUfgeschv_vindigkeit:
g 3,0mm 3.0mm 10 mm/min
§ ST unbeh Priftemperatur:
20 ~
1,4mm Raumtemperatur
10 beh Probenanzahl n:
0 T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14
Klebschichtdehnung [%]
7.2.2.3:  Querkontraktionsabhéngiges Spannung-Dehnung-Verhalten
Betamate 1496
Stumpfklebverbind S5
umpfklebverbindung )
Epoxidharzklebstoffe
80 E-Modul Ekc(dk).xls
XD 4600 y . i
Flgeteilwerkstoff:
(unbeh)
20 N S235
Zgz ﬁ)eoob\\‘\ Vorbehandlung:
60 gestrahlt, K70
Betamate
1496 . .
'F 50 (unbeh) XB 5103 KIebSCh|Chtd|Cke dk:
% (unbeh) siehe Diagramm +/- 0,05 mm
4
g 0 Betamate Prifgeschwindigkeit:
» " '>\ aos 10 mm/min
EB 5103 (bt Priftemperatur:
20 (beh) Raumtemperatur
Probenanzahl n:
10 >3
0 T T T T T
0 0,5 1 15 2 2,5 3

Klebschichtdicke dk [mm]

Bild 7.2.2.4: Zugfestigkeit s 4 flr unbehinderte und behinderte
Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung wéhrend

der Hartung
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Sehr anschaulich stellen sich die Unterschiede durch die prozentuale Abnahme
der Arbeitsaufnahme der Stumpfklebverbindungen aus behinderter und
unbehinderter Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung dar, siehe Bild 7.2.2.5.

80 Ekc Brucharbeit.x|

70
—0

60
XB 5103 XD 4600
50 /°

; N

30 / /'/ /

20 / / / Betamate 1496
oL

‘.//

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5
Klebschichtdicke dk [mm]

[%]

ABruch,unbeh

Abnahme des Arbeitsaufnahmevermégens
ABruch,unbeh - ABruch,beh

Bild 7.2.2.5: Prozentuale Abnahme des Arbeitsaufnahmevermdgens bis zum Bruch

Ebenso deutlich ist die Abhangigkeit des querkontraktionsbehinderten
Kompressionselastizitditsmoduls E,, von der Klebschichtdicke und der
Kontraktionsbehinderung. Wie in Bild 7.2.2.6 dargestellt, nimmt der
Kompressionselastizitdtsmodul zum einen mit zunehmender Klebschichtdicke
und zum anderen deutlich auch bei Kontraktionsbehinderung in
Klebschichtdickenrichtung wéahrend der Vernetzung ab.

Grinde fur den klebschichtdickenabhangigen Abfall von Elastizitatsmodul und
maximaler Zugfestigkeit liegen bekanntermalf3en nicht nur in den geometrischen
Randbedingungen. Vielmehr wirken neben weiteren Parametern, wie einer die
Festigkeit beeinflussenden zunehmenden Querkontraktionsbehinderung bei
dinneren Klebschichtdicken und moglichen Inhomogenitaten auch der sich
einstellende innere Spannungszustand auf die Klebverbindung ein.
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Stumpfklebverbindung &@M

Epoxidharzklebstoffe

8000 E-Modul Ekc(dk).xls

XD 4600 Fugeteilwerkstoff:
(unbeh) 5235
7000 A
XB 5103 Vorbehandlung:
(unbeh) gestrahlt, K70

T | . ) .
o 6000 eoo Klebschichtdicke dk:
> (beh) siehe Diagramm +/- 0,05 mm
— 5000 Prufgeschwindigkeit:

=

! Priftemperatur:

W 4000 e~ P

'\ Raumtemperatur
— \\.\ Probenanzahl n:
3000 >3
Betamate /\ -
1496 XB5103
(beh) (beh) Betamate 1496 (unbeh)
2000 \ \

0 0,5 1 15 2 2,5
Klebschichtdicke dk [mm]

w

Bild 7.2.2.6: Elastizitatsmodul E. flr unbehinderte und behinderte
Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung wahrend der Hartung

Hinweise auf die konkreten Ursachen fir den Abfall von E-Modul und maximaler
Zugfestigkeit bei Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung liefern
die Untersuchungen der Bruchflachen. Allerdings gibt die makroskopische
Betrachtung allein noch keine hinreichende Begriindung fiir das unterschiedliche
Festigkeitsverhalten der Klebstoffe in Abhangigkeit vom Kontraktions-
behinderungszustand. Eine zusammenhangende Erklarung fir das verringerte
Tragverhalten und die Bruchstruktur der in Klebschichtdickenrichtung
kontraktionsbehinderten Proben liefern Untersuchungen der Klebfuge im
Rasterelektronenmikroskop (REM).

Beim Klebstoff XB 5103 sind auf den ersten Blick keine grof3en Unterschiede wie
Risse oder Poren im Bruchbild erkennbar. Lediglich die Struktur der Bruchflache
bei den kontraktionsbehinderten Proben ist &hnlich dem Bruchbild von Schiefer,
wéahrend die Struktur bei den Proben ohne Kontraktionsbehinderung feiner ist,
siehe Bilder 7.2.2.7 bis 7.2.2.12.
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Bild 7.2.2.7: Bruchbild XB 5103 Bild 7.2.2.8: Bruchbild XB 5103
(d=0,5mm / beh) (dx=0,5mm / unbeh)

\Bild 7.2.2.9: Bruchbild XB 5103 Bild 7.2.2.10: Bruchbild XB 5103
(de=1,4mm / beh) (dk=1,4mm / unbeh)

Bild 7.2.2.11: Bruchbild XB 5103 Bild 7.2.2.12: Bruchbild XB 5103
(d=3,0mm / beh) (d=3,0mm / unbeh)

Die REM-Aufnahmen zeigen daraufhin beim XB 5103 neben ausgedehnten
Rissen in der Grenzzone auch sehr viele bis zu 50um lange, parallel zur
Fugeteiloberflache ausgerichtete Risse innerhalb der Klebfuge, siehe Bild
7.2.2.13, die den Rissverlauf wahrend des Zugversuchs von Riss zu Riss Uber
mehrere Ebenen beeinflussen und dadurch das als schieferartig beschriebene
Bruchbild erzeugen.
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Fugeteil
Klebstoff

Fullstoff <

Risse

} Sm
EPOL1 BEH P 6A FH MS___LEOS82
x 1024 GOT3L.TIF

LEOS!
1024 x 10z4 69732 .TIF

Bild 7.2.2.13: Klebfuge XB 5103, dx = 0,5mm
kontraktionsbehindert in Klebschichtdickenrichtung

Beim Klebstoff XD 4600 hingegen zeigen die kontraktionsbehinderten Proben
deutliche sichtbare Risse (d¢=1,4mm) bzw. Hohlrdume (alle dy) in der Klebfuge,
siehe Bilder 7.2.2.14 bis 7.2.2.19.

Bild 7.2.2.14: Bruchbild XD 4600 Bild 7.2.2.15: Bruchbild XD 4600
(d=0,5mm / beh) (dk=0,5mm / unbeh)

Bild 7.2.2.16: Bruchbild XD 4600 Bild 7.2.2.17: Bruchbild XD 4600
(de=1,4mm / beh) (dk=1,4mm / unbeh)

37



Kapitel 7 Mechanisches Verhalten

Bild 7.2.2.18: Bruchbild XD 4600 Bild 7.2.2.19: Bruchbild XD 4600
(dx=3,0mm / beh) (d¢=3,0mm / unbeh)

Anders als beim XB 5103

finden sich jedoch Dbei

diesem Klebstoff bei der Fugetell
Betrachtung im REM keine
mikroskopischen Risse in Riss
der Klebfuge, sehr wohl aber

wieder in der Grenzzone

zum Flgetell, wo es zu Fillstoff
flachigen Abl6sungen

gekommen ist, siehe Bild

7.2.2.20.

Wie in diesem Bildausschnitt

zu erkennen, ist die

Adhasion nur abschnittweise

zerstort  (oberer  Bildaus-
schnitt). In anderen Bild 7.2.2.20: Klebfuge XD 4600, dx = 0,5mm

Bereichen (unterer Bildaus- kontraktionsbehindert in
schnitt) ist die Adhéasions- Klebschichtdickenrichtung

Klebstoff

-
00

Sym —
EPOS BEH P 4a FH MS LE0982
[5

9724 .TIF

zone intakt.

Beim Klebstoff Betamate 1496 beispielsweise zeigten die
kontraktionsbehinderten Proben noch deutlichere Risse innerhalb der Klebfuge.
Wahrend die Proben mit einer Klebschichtdicke von 1,4mm einen gro3en Riss
aufwiesen, waren es bei der diinneren Klebschicht (0,5mm) viele kleinere Risse.
Die Proben ohne Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung
hingegen zeigen in einem homogenen Bruchbild keinerlei Risse, siehe Bilder
7.2.2.21 und 7.2.2.26.

38



Kapitel 7 Mechanisches Verhalten

Bild 7.2.2.21: Bruchbild Betamate 1496 Bild 7.2.2.22: Bruchbild Betamate 1496
(d=0,5mm / beh) (dk=0,5mm / unbeh)

Bild 7.2.2.23: Bruchbild Betamate 1496 Bild 7.2.2.24: Bruchbild Betamate 1496
(de=1,4mm / beh) (dk=1,4mm / unbeh)

Bild 7.2.2.25: Bruchbild Betamate 1496 Bild 7.2.2.26: Bruchbild Betamate 1496
(d=3,0mm / beh) (dk=3,0mm / unbeh)
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Die Betrachtung im REM zeigt auch fir den Betamate 1496 Risse im Bereich der
Grenzzone, siehe Bild 7.2.2.27.

Riss

Fugeteil

Klebstoff

Bild 7.2.2.27: Klebfuge Betamate 1496, d,=0,5mm
kontraktionsbehindert
in Klebschichtdickenrichtung

Wie auch schon beim XD 4600 (Bild 7.2.2.20) ist auch hier die Adh&sionszone
nur partiell zerstort. Es konnte festgestellt werden, dass sich bei sprdoderen
Klebstoffen die Rissbildung zwischen Figeteil und Klebstoff ausgepragter
darstellt und hin zu elastischeren Klebstoffen tber den XD 4600 bis hin zum
Betamate 1496 abnimmt. Entsprechendes gilt fir die Kontraktionsbehinderung
der Klebschichten wahrend der Vernetzung. Bei den Proben mit Behinderung der
Kontraktion ist eine starkere Rissbildung zu beobachten. Offenbar werden die
inneren Spannungen, die sich durch die unterbundene Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung in der Fuge starker ausbilden als bei den Proben mit
freier Kontraktion, durch Risse abgebaut.

Bei allen drei untersuchten Epoxidharzklebstoffen ist offensichtlich, dass die
Risse und Fehistellen im Klebschichtinneren schon zu einem sehr frithen
Zeitpunkt der Vernetzung entstanden sein mussen, da die Rissflachen eine glatte
Oberflache aufweisen, die der Auf3enhaut der Klebfuge gleicht. Insbesondere bei
den Klebstoffen XD 4600 und Betamate 1496, deren Klebung glanzend
schimmert, ist dies sehr gut zu beobachten.

Die offenbar makroskopischen Risse und Fehlstellen im Falle der Klebstoffe XD
4600 und Betamate 1496 sind jedoch nicht von entscheidendem Einfluss auf das
Festigkeitsverhalten, da sie senkrecht zur Fligeteiloberflache verlaufen. Vielmehr
sind die flugeteilnahen Risse fir einen Abfall des Tragverhaltens bei
Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung verantwortlich, da der
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Bruch sehr fugeteilnah verlauft und gewissermaf3en die vorhandenen Risse mit
einbezieht.

Etwas anders sieht es beim XB 5103 aus. Hier haben die vielen Risse innerhalb
der Klebfuge einen sehr grof3en Einfluss auf das Tragverhalten, da sie parallel
zur Fugeteiloberflache verlaufen und somit die tragende Flache bei
Zugbeanspruchung schwéchen. Entsprechend verlauft der Bruch bei diesem
Klebstoff nicht nur fligeteilnah, sondern Gber mehrere Ebenen.

7.3 Zugversuch an einschnittig tberlappten ,dicken’ Zugscherproben
7.3.1 Versuchsdurchfihrung

Der Zugscherversuch nach DIN 54451 dient zur Bestimmung des
Schubspannung-Schubgleitung-Verhaltens ~ von  einschnittig  Gberlappten
Klebverbindungen. Des weiteren kann mit diesem Versuch als charakteristischer
Messwert der Schubmodul G ermittelt werden. Aufgrund der kurzen
Uberlappungslange und der dicken Fugeteile herrscht in der Klebfuge im
Vergleich  zur 'dinnen' Zugscherprobe ein nahezu gleichmafRiger
Spannungszustand.

Die Prufung erfolgt lagegeregelt mit einer konstanten Traversengeschwindigkeit
Zur Beurteilung des Einflusses der Hartungseigenspannungen auf das
Schubspannung-Schubgleitung-Verhalten wurden zwei Varianten von Klebungen
hergestellt, siehe Bild 7.3.1.1.

Variante 1 Variante 2

Bild 7.3.1.1: Varianten von Klebungen zur Bestimmung des
Schubspannung-Schubgleitung-Verhalten
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Bei Variante 1 ist in der Flgevorrichtung keine Relativbewegung der Flgeteile
moglich. Dementsprechend ist die Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung
unterbunden. Bei der zweiten Variante der Probenherstellung wird eben diese
Klebschichtdickenkontraktion wahrend der Klebstoffaushartung zur Reduzierung
der Hartungseigenspannungen ermdoglicht. Zusatzlich erfolgte bei beiden
Varianten eine Variation der Klebschichtdicke.

Zur prazisen Beschreibung der z.T. sehr geringen Verformungen wird ein DMS-
basierender Feindehnungsaufnehmer (Schenck DSA 10/50, Auflésung 1pm) zur
Aufzeichnung der Schubgleitung wahrend des Versuches in unmittelbarer Nahe
der Klebfuge angebracht, siehe Bild 7.3.1.2.

-] Feindehnungs- 1

aufnehmer
s J
el e

Versuchsbeginn wahrend des Versuchs

Bild 7.3.1.2: Position des Feindehnungsaufnehmers, schematisch

Um die zu einem geringen Anteil vorhandene und das Messergebnis
beeinflussende Dehnung der Flgeteile bei der Auswertung zu beriicksichtigen,
wurden Vergleichsmessungen an entsprechenden Proben mit einer 'metallischen
Klebfuge' durchgefiihrt, um deren Verformung die Klebstoffmessungen korrigiert
werden.

Die Probenabmessungen sind in Bild 7.3.1.3 dargestellt.

] 25
. 10} /

B 130 .

Bild 7.3.1.3: Form und Abmessung der Klebverbindungen
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7.3.2 Versuchsergebnisse

Alle drei untersuchten Epoxidharzklebstoffe zeigten eine Abhangigkeit des
Schubspannung-Schubgleitung-Verhalten von der Klebschichtdicke, siehe Bild
7.3.2.1 bis 7.3.2.3. Auf eine Auswertung fir eine Klebschichtdicke von 3,0mm
analog zu den Stumpfklebverbindungen (Kapitel 7.2) erfolgte nicht, da der
Klebstoff bei dieser Klebfugengeometrie zu schnell Uber die schmale Seite der
Fuge abfloss. Dennoch zeigt schon die Auswertung der beiden
Klebschichtdicken, dass sowohl die Klebfestigkeit als auch die Bruchdehnung
mit zunehmender Klebschichtdicke umso starker abfallen, je spréder die
Klebstofffomulierung ist.

80 EPO01 Schubmodul G(dk).xIs

e

70
Fugeteilwerkstoff:
60 — S235
mm

T ’ Vorbehandlung:
o unbeh
s gestrahlt, K70
= 50
= 0,5mm Klebstoff
S beh XB 5103
c 40
g il Klebschichtdicke di:
> unbeh siehe Diagramm +/- 0,05 mm
Q0

30
= \ Prufgeschwindigkeit:
[3) 1,5mm .
n 10 mm/min

) beh

0 Priftemperatur:
Raumtemperatur
10 Probenanzahl n:
>3
0

0 2 4 6 8 10
Schubgleitung g [%]

Bild 7.3.2.1: Schubspannung-Schubgleitung-Verhalten XB 5103
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80 EPO05 Schubmodul G(dk).xls
70
0,5mm Fugeteilwerkstoff:
unbeh S235

60
T Vorbehandlung:
% gestrahlt, K70
=. 50
;) / 0,5mm Klebstoff
c beh XD 4600
2 40 N\
£ N\———1,5mm Klebschichtdicke dk:
2 unbeh siehe Diagramm +/- 0,05 mm
o)

30 S .
% 1,5mm Prufgeschv_vmdlgkelt:
0 5l 10 mm/min

20 Pruftemperatur:

Raumtemperatur
10 Probenanzahl n:
>3
O T T T T
0 15 30 45 60 75

Schubgleitung g[%)]

Bild 7.3.2.2: Schubspannung-Schubgleitung-Verhalten XD 4600

EP08 Schubmodul G(dk).xls

” ——
70
Fugeteilwerkstoff:
S235

60
' Vorbehandlung:
o gestrahlt, K70
2. 50
- 0,5mm 0,5mm Klebstoff
2 beh unbeh Betamate 1496
5
c 40 . .
= 0.3—\ Klebschichtdicke dx:
& siehe Diagramm +/- 0,05 mm
S 30 " o
2 Jem 1,5mm Prufgeschwindigkeit:
3 ' 10 mm/min
» unbeh beh

20 Priiftemperatur:

Raumtemperatur
10 Probenanzahl n:
O T T T T
0 25 50 75 100 125

Schubgleitung g[%)]

Bild 7.3.2.3: Schubspannung-Schubgleitung-Verhalten Betamate 1496
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Allerdings ist bei Schubbeanspruchung, anders als bei
Normalkraftbeanspruchung, keine signifikante Abhangigkeit des Spannung-
Verformung-Verhaltens vom Zustand der Kontraktionsbehinderung in
Klebschichtdickenrichtung wéhrend der Vernetzung erkennbar, siehe auch den
Vergleich der maximalen Schubspannung (Bild 7.3.2.4).

Max. Schubspannung t max —
Epoxidharzklebstoffe e
60
— XD 4600 Fugeteilwerkstoff:
& — $235
s 50
: e \ unbeh Vorbehandlung:
= 40 | beh gestrahlt, K70
= beh
3 ugbﬁh Klebschichtdicke dk:
S 30 c siehe Diagramm +/- 0,20mm
o unbeh
é Betamate 1496 Prufgeschwindigkeit:
£20 10 mm/min
n
c>§ Pruftemperatur:
e 10 Raumtemperatur

0 T T T
0,5 1 15
Klebschichtdicke dk [mm]

Bild 7.3.2.4: Max. Schubspannung tmax in Abhangigkeit von der Klebschichtdicke dy
und der Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung

Entsprechendes gilt beim Vergleich der Schubmodulwerte (Bild 7.3.2.5), die
jeweils bei '/; der maximalen Schubspannung t . ermittelt wurden.

Es ist offensichtlich, dass die Struktur der Klebschicht in der Art orientiert ist,
dass sich die Unterschiede zwischen freier und behinderter Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung primar in Richtung der Normalspannungs-
beanspruchung auswirken und nicht bei Schubbeanspruchung.
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Schubmodul G [

Epoxidharzklebstoffe ]

2000 -Schubmodul G(dk) ds
Flgeteilwerkstoff:

1750 S235
XB 5103 unbeh
E 1500 A—— — Vorbehandlung:
= —8 o gestrahlt, K70
1250
% XD 4600 Klebschichtdicke dx:
3 1000 siehe Diagramm +/- 0,10mm
£ 750 -\5 unbeh Priifgeschwindigkeit:
=] beh :
< 10 mm/min
(?) 500 !: beh
Betamate 1496 —=X unbeh Pruftemperatur:
250 Raumtemperatur
0 T T T

0,5 1 1,5
Klebschichtdicke dk [mm]

Bild 7.3.2.5: Schubmodul G in Abhangigkeit von der Klebschichtdicke dy
und der Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung

7.4 Zusammenhang zwischen E, Ey., G

Die vorliegenden Untersuchungen der Klebstoffe bzw. Klebschichten zeigen,
dass die mechanischen Eigenschaften von

- Kontraktionsbehinderungszustand in Klebschichtdickenrichtung

- Klebschichtdicke

- Beanspruchungsrichtung
abhangig sind.

Fur den vorliegenden Beanspruchungszustand gilt bei dinnen homogenen und
isotropen Schichten zwischen dem einachsigen Elastizitdtsmodul E und dem

guerkontraktionsbehinderten Kompressionselastizitdtsmodul Exc der
Zusammenhang:
1-u
Exe=——E (Gl. 7.1) vgl. Kapitel 7.2.1
1-u-2u?

Wendet man diese Gleichung fur den Vergleich der in Kapitel 7.1 und 7.2
ermittelten Werte der jeweiligen Elastizitatsmodule an, ergeben sich fur die
untersuchten Klebschichtdicken folgende Werte, siehe Bild 7.4.1.
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Klebstoff | E-Modul | u Exc-Modul
[MPa] | [-] [MPa]
berechnet Stumpfklebungen (DIN EN 26922)
DIN EN aus unbeh beh
527 Zugversuch dkx [mm]
DINEN527| 0,5 1,4 3,0 0,5 1,4 3,0
XB 5103 | 4885 | 0,21 5499 6189 | 5969 | 5322 | 3960 | 2893 | 2760
XD 4600 | 3029 | 0,33 4488 7096 | 4828 | 4504 | 4927 | 4620 | 3601
BM 1496 | 1565 | 0,40 3354 4272 | 3770 | 3275 | 3444 | 3303 | 2482
Bild 7.4.1: Vergleich der Elastizitatsmodule: Klebstoffsubstanzprobe

(DIN EN 527) und Stumpfklebverbindung (DIN EN 26922)

Eine zahlenmaRige Ubereinstimmung zwischen den berechneten und den
gemessenen Werten besteht nur fur Klebschichtdicken von 3mm bei freier
Kontraktionsmdglichkeit in Klebschichtdickenrichtung.

Ahnliches gilt far den Zusammenhang zwischen Elastizitats- und Schubmodul.
Fur den Fall eines elastisch isotropen Materialverhaltens gilt zwischen den
elastischen Konstanten gemafld dem Hooke'schen Gesetz der Zusammenhang:

E
G = (Gl. 7.3)

2 (1+u)

Angewendet auf die untersuchten Klebstoffe ergeben sich aus dem
Elastizitatsmodul folgende Schubmodule, siehe Bild 7.4.2.

Klebstoff E- u G-Modul

Modul | [-] [MPa]

[MPa] berechnet DIN 54451

Zug\?grssuch di=0,6mm | d,=1,5mm | dy=0,6mm | dx=1,5mm

DIN EN DIN EN unbeh unbeh beh beh

527 527
XB 5103 | 4885 |0,21 2019 1522 1500 1447 1370
XD 4600 | 3029 |0,33 1139 919 826 917 760
BM 1496| 1565 |0,40 559 542 429 584 473

Bild 7.4.2: Vergleich des Elastizitatsmodul der Klebstoffsubstanzprobe (DIN EN
527) mit dem Schubmodul (DIN 54451) bei /3 t max
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Bei diesem Vergleich ergibt sich nur fir dinne Klebschichten bei den
verformungsfahigeren Klebstoffen eine Ubereinstimmung zwischen Berechnung
und Messung, ein genereller Zusammenhang ist nicht feststellbar.

Die Vergleiche der Resultate aus berechneten und den im Versuch ermittelten
Klebstoffdaten bestatigen, dass die Klebschichtstruktur keinesfalls homogen und
isotrop aufgebaut ist. Dabei scheint es offensichtlich, dass die Struktur in der
Klebfuge malRgeblich vom Aushartevorgang gepréagt wird und sich von der
Struktur der Klebstoffsubstanz unterscheidet.

Insbesondere die Messungen des bei dinneren Klebschichten deutlich
ansteigenden Kompressionselastizitatsmodul deuten weiterhin an, dass sich die
Struktur der Klebfuge in Fligeteilndhe von der in Fugenmitte unterscheidet.

Die Struktur in der Klebfuge scheint dabei derart orientiert, dass sich eine
Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung primar bei
Normalspannungsbeanspruchung und kaum bei reiner Schubbeanspruchung
bemerkbar macht. Wahrend die Stumpfklebverbindungen grof3e Unterschiede in
den Ergebnissen zwischen freier und behinderter Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung zeigten, war bei den schubbeanspruchten
Klebverbindungen kein signifikanter Unterschied erkennbar.
Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen tragen zur Bestétigung dieser
Annahme bei, siehe Bild 11.5
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8 Ermittlung der thermischen Langenausdehnungskoeffizienten

Wie im Stand der Erkenntnisse (Kapitel 3) erlautert, kbnnen unterschiedliche
Warmeausdehnungskoeffizienten zwischen Fugeteil und Klebstoff eine
Klebverbindung sowohl in der Abkihlphase nach der Hartung als auch bei
spaterem Temperaturwechsel schadigen und somit grofRen Einfluss auf das
Festigkeits- und Bestandigkeitsverhalten nehmen.

In den Untersuchungen sollen die thermische L&ngenausdehnung von
ausgeharteten Klebstoffsubstanzen bestimmt und mit denen der Klebschichten
verglichen werden (Kapitel 9.1).

Die Ermittlung der thermischen Langenanderungskoeffizienten erfolgt anhand
thermodilatometrischer Messverfahren. Neben Messungen an
Klebstoffsubstanzproben in einem standardisierten thermomechanischen
Analysensystem (TMA), siehe Kapitel 8.1, wurden Untersuchungen in einem fur
diese Messungen entwickelten Lasermesssystem durchgefiuhrt, (Kapitel 8.2).

8.1 Thermomechanische Analyse (TMA)

Mit der Methode der thermomechanischen Analyse wird die Langendnderung
einer Probe als Funktion der Temperatur bestimmt. Dazu wird der Probenkorper
in der Temperierkammer erhitzt bzw. abgekihlt und die dabei hervorgerufene
Langenanderung messtechnisch erfasst. Das Eigengewicht des auf der Probe
aufliegenden Messfuhlers kann durch Ausbalancieren kompensiert werden. Dies
geschieht inzwischen ublicherweise tber einen Linearmotor.

Als Referenzergebnisse und Basis bei der Entwicklung des Lasermesssystems
(Kapitel 8.2) wurden diese Versuche mit einem Netzsch TMA 202 direkt beim

Hersteller des Messgerates durchgefuhrt.

Der prinzipielle Versuchsaufbau ist in Bild 8.1.1 dargestellt.
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Probe

Temperierkammer

L R s s
[ R R R N ]

Langenanderungsaufnehmer

Bild 8.1.1:  Versuchsaufbau Thermomechanische Analyse,
schematisch [93]

Als Probenkérper werden ausgehértete Klebstoffrundlinge verwendet, die
Abmessungen sind Bild 8.1.2 zu entnehmen.

Die Herstellung erfolgt in einer Teflonform, um Adh&sion an der Vorrichtung zu
verhindern. Nach dem Aushérten (Objekttemperatur 180°C, 20’) und Abkihlen

konnen die Proben daher leicht aus der Form entnommen werden.

@10

11+1

Bild 8.1.2: TMA-Proben —Form
und Abmessungen

In Bild 8.1.3 sind die Verlaufe der thermischen Langenanderung fur die
Epoxidharzklebstoffe XB 5103, XD 4600 und Betamate 1496 dargestellt.
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Thermische Langenausdehnung
Epoxidharzklebstoffe

TMA Netzsch.xls

3,0

Te Te Te
(XB\ <03) (BM 1496) (XD 700)/ -
/‘/ XD 4600
S 15 [
=
= 1,0
g - L1
Betamate 1496
0.5 \/ L
0,0
XB 5103
'0,5 T T T T T T T T
-50 -25 0 25 50 75 100 125 150 175 200

Temperatur [°C]

Bild 8.1.3: Thermische Langenausdehnung - TMA

Die Kurvenverlaufe und die aus den Kurven errechneten thermischen
Langenanderungskoeffizienten (siehe Bild 8.1.4) zeigen, dass die Klebstoffe
keinen tber den untersuchten Temperaturbereich konstanten
Warmedehnungskoeffizienten besitzen.

Dabei fallt auf, dass der Klebstoff im Temperaturbereich um die
Glastbergangstemperatur T seine grof3te Steigungsanderung erfahrt.

Grinde hierfir liegen in der mikrobrownschen Bewegung der Polymermolekiile,
die unterhalb der Glasiibergangstemperatur einfriert und folglich die geringere
thermische Langenausdehnung unterhalb von Tg erklart. Die mikrobrownsche
Bewegung kennzeichnet eine thermische Bewegung von Kettensegmenten und
Seitenketten eines Makromolekils, ohne dass jedoch das Makromolekll als
solches im Sinne eines Platzwechsels in eine daflr ausreichende Bewegung
gerat [33].
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XB 5103 XD 4600 Betamate 1496
Temperaturbereich a [107° /4]

-40°C — -20°C 12 21 33
-20°C -0°C 26 46 72
0°C - 20°C 34 50 78
20°C - 25°C 30 67 104
25°C - 40°C 35 61 87
40°C - 60°C 45 66 110
60°C - 80°C 67 79 129
80°C - 100°C 138 83 155
100°C - 120°C 123 91 238
120°C - 140°C 108 124 205
140°C - 160°C 115 140 191
160°C - 180°C 115 140 190
25°C - 180°C 96 100 167

Bild 8.1.4: Thermischer LAngenausdehnungskoeffizient a - TMA

8.2 Lasermessung an stabférmigen Proben

Der Versuchsaufbau zur Ermittlung des thermischen
Langenausdehnungskoeffizienten a (Bild 8.2.1) beruht prinzipiell auf der
Dilatometrie-Methode. Die Erfassung der Langenanderung erfolgt in diesem Fall
jedoch berihrungslos mittels zweier Messlaser.

y-z-Verfahreinrichtung Isolierung Thermoelement

_—

Messlaser Probe Probenhalter

- {h/q | =

L [

Bild 8.2.1: Versuchsaufbau Lasermessung, schematisch

Das Lasermesssystem wird vor Messbeginn Uber eine Verfahreinrichtung
entsprechend der Probengeometrie positioniert.
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Die Proben werden zur Vorbereitung auf die Messung im Umluftofen erwarmt.
Sie stecken dabei in einer dickwandigen Teflonisolierung, die eine gleichmalige
Temperaturverteilung sicherstellt.

Um eine freie Beweglichkeit der zu messenden Probe zu gewéhrleisten, ist in der
Vorrichtung nur die Messung der Oberflachentemperatur der Probe mdglich.
Daher wird zu jeder Messung eine zweite Probe (Dummyprobe) gleichen
Materials und gleicher Abmessungen mit erwarmt, an der sowohl wiederum an
der Probenoberflache als auch im Probeninneren ein Thermoelement angebracht
sind, siehe Bild 8.2.2, um die Temperaturverteilung innerhalb der Probe wéhrend
der gesamten Messung zu protokollieren. Aufgrund der dicken Isolierung betragt
die Temperaturdifferenz zwischen Probenoberflaiche und Probeninnerem
maximal 5 °C.

Probe

Isolierung Thermoelemente

Probenhalter

Bild 8.2.2: Dummyprobe

Ist die geforderte Temperatur erreicht, wird die zu messende Probe mitsamt der
Isolierung in den Probenhalter der Vorrichtung gelegt. Wahrend der Abkihlung
wird Uber das nach dem Triangulationsprinzip arbeitendes Lasermesssystem die
Langenédnderung gemessen. Die Dummyprobe liegt dabei zur Messung der
Temperaturen in einem Probenhalter neben der Vorrichtung, siehe Bild 8.2.3.

Bild 8.2.3: Vorrichtung mit Dummyprobe
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Zur Messwerterfassung wird ein Messverstarker 'Spider 8’ in Kombination mit der
Software 'Catman’ (beides HBM) eingesetzt. Die Weiterverarbeitung der Daten
erfolgt mit MS Excel.

Als Versuchskorper werden Rundproben verwendet, deren Herstellung
entsprechend den Proben aus Kapitel 8.1 in einer Teflonform erfolgte.
Die Abmessungen sind Bild 8.2.4 zu entnehmen.

¢

@ 10

100+2

Bild 8.2.4: Probengeometrie Lasermessung

Die Ergebnisse aus den Messungen sind in Bild 8.2.5 dargestellt.

Thermische Langenausdehnung
Epoxidharzklebstoffe

3 , O TMA FH (Laser).xls

[ vt —
2,5 ~
/ XD 4600
1,5
// /(B 5103
1,0 ///
) W
0,0 1 T T T T T T
0 25 50 75 100 125 150 175 200

Temperatur [°C]
Bild 8.2.5: Thermische Langenausdehnung — TMA (Lasermessung)

Di/lo [%]
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Insbesondere der fur die nachfolgenden Untersuchungen im Zusammenhang mit
dem Expansions- und Kontraktionsverhalten von Klebverbindungen (Kapitel 9.1)
relevante Wert des gemittelten thermischen Langenausdehnungskoeffizienten fur
den Temperaturbereich von 180°C bis 25°C, aigposec, zeigt bei allen
untersuchten Klebstoffe eine sehr zufriedenstellende Ubereinstimmung mit den
Referenzergebnissen, siehe Bild 8.2.6.

Ermittlung des mittleren thermischen
Langenausdehnungskoeffizienten a(iso°c-25°c)

200 Vergleich alpha mit Wegmessung.xls

XB 5103 XD 4600 Betamate 1496

180

160
140
120
100
80
60
40
20
0 ‘ ‘

Laser TMA Netzsch Laser TMA Netzsch Laser TMA Netzsch

a(180°c-25°c) [10M-6 1/K]

Bild 8.2.6: Mittlerer thermischer Langenausdehnungskoeffizient aigooc 25:c
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9 Expansions- und Kontraktionsverhalten / Spannungsaufbau in
Klebschichten wahrend der Hartung

Erkenntnisse Uber den temperaturabhéngigen Verlauf des aushartungsbedingten
Expansions- und Kontraktionsverhaltens sind von besonderer Bedeutung fir die
Charakterisierung von Klebverbindungen. Wie im Erkenntnisstand (Kapitel 3)
erlautert, ist fur den praktischen Anwendungsfall in erster Linie das
Kontraktionsverhalten in Klebschichtdickenrichtung von Interesse.

Verschiedene bekannte Verfahren der thermischen Analyse erfullen zwar die
Forderung nach einer temperaturabhangigen Beurteilung des Expansions- und
Kontraktionsverhaltens, allerdings

mit der Einschrdnkung eines

bereits ausgehérteten Klebstoffs. e P
. . . | : uminium
Eine Untersuchung beginnend mit ' ®  (AICuMgPb)
dem noch unvernetzten Klebstoff _

) . B Dichtung
bis zum fertig ausgehéarteten und PTFE
wieder abgekihlten Klebstoff ist (ngafim)

mit diesen Methoden nicht direkt

moglich.
Zylinder
. PIEE.
- Naturgraphit

Der Versuchsaufbau nach [69]
basiert auf der Integration eines
Messtiegels zur Aufnahme des
unvernetzten Klebstoffs in ein

. Boden
bestehendes thermomechamsches Ponininnnt
Analysensystem und ermoglicht (AICuMgPb)

daher die Erfassung des gesamten Bild 9.1 Messti | h 160
Aushartevorgangs, siehe Bild 9.1. ! -1: Messtiegel nach [69]
Der im folgenden beschriebene Versuchsaufbau stellt eine eigenstandige
Methode dar, die nicht in ein thermisches Analysensystem integriert wird und
somit eine grof3ere Freiheit bzgl. Fugeteil- und Klebfugengeometrie ermdglicht.
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9.1 Versuchseinrichtung zur Ermittlung des Expansions- und
Kontraktionsverhaltens von Klebverbindungen in Klebschicht-
dickenrichtung wéahrend der Hartung

9.1.1 Anforderungen und konstruktive Umsetzung

Die wesentliche Anforderung an die Versuchseinrichtung besteht in der
Moglichkeit, das Expansions- und Kontraktionsverhaltens eines Klebstoffes in
einer Klebverbindung kontinuierlich wahrend des gesamten Aushartevorganges
in Klebschichtdickenrichtung zu messen, beginnend beim noch unvernetzten
Klebstoff.

Im Hinblick auf die Simulation realitdtsnaher, am Karosserierohbau orientierter
Aushértebedingungen besteht die Forderung nach kontrollierter Temperierung
der zu untersuchenden Klebverbindungen ebenso wie eine hohe Genauigkeit
und Reproduzierbarkeit bei der Messung der Klebschichtdickenanderung.

Die konstruktive Umsetzung der Versuchseinrichtung erfolgte gemafl dem
Prinzip der Balkenwaage, siehe Bild 9.1.1.1. An einem Ende des Messbalkens
ist die Aufnahme der Flgeteile angebracht, auf der gegenlberliegenden Seite
die Aufnahme fir einen induktiven Wegaufnehmer zur Messung der
Klebschichtdickendnderung.

induktiver Wegaufnehmer\t

Fugeteile I
o S Lagerung

I |
/ [T T T [ I
Klebstoff

Bild 9.1.1.1: Versuchseinrichtung zur Bestimmung des Expansions-
und Kontraktionsverhaltens von Klebverbindungen
wéahrend der Hartung, schematisch

Durch die Geometrie des Messbalkens kann das Ubersetzungsverhaltnis und
somit die Verstarkung des Messsignals beeinflusst werden. Dabei hat sich ein
Verstarkungsfaktor von 1,5 aufgrund der zum Teil sehr geringen
Klebschichtdickenanderungen und angesichts der verwendeten Wegaufnehmer
als sinnvoll herausgestellt.
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Um der Forderung nach einer kontrollierten Temperierung zu genigen, befindet
sich der Versuchsaufbau komplett in einem eigens konstruierten Umluftofen mit
definiert regelbarer Heizleistung. Dadurch wird gewahrleistet, konkrete
Aushartebedingungen, beispielsweise entsprechend der Ablaufe im
Automobilbau, simulieren zu kénnen.

Die Vorrichtung besteht im Wesentlichen aus der Grundplatte (1), einem
Unterbalken (2) sowie aus einem Oberbalken (3) und dessen Lagerung (4), Bild
9.1.1.2.

Der Unterbalken ist Uber Distanzstiicke (5) mit der Grundplatte verschraubt. Die
Montage nicht direkt auf der Grundplatte soll einen zu grof3en Einfluss der
Plattenmasse auf die Aufheiz- und Abkthlgeschwindigkeiten vermeiden.

Am Unterbalken ist eine Aufnahmebohrung fir das untere Flgeteil (6)
angebracht. Auf dem Unterbalken befindet sich auch die Lagerung fir den
Oberbalken, welcher auf zwei Lagerdornen (4.1) aufliegt. Durch diese Art der
Lagerung wird eine hysteresefreie Bewegung des Oberbalkens ermdglicht und
ein Verrucken im Lager selbst vermieden (Lagerspiel).

Bild 9.1.1.2: Messvorrichtung

Der Oberbalken ist durch eine Nut auf den Lagerdornen gefihrt. An einem Ende
befindet sich die Aufnahme fiir das obere Fugeteil (7), auf der anderen Seite die
Aufnahme  fir  den Wegaufnehmer (8). Des  weiteren sind
Aufnahmemadglichkeiten fir Gewichte (9) zur Balancierung der Vorrichtung
(Trimmen) vorhanden.
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Als Messaufnehmer wird ein thermisch bestandiger, induktiver Wegaufnehmer
verwendet. Diese Methode wurde der zunachst vorgesehenen berthrungslosen
Messmethode (Laser) vorgezogen, da sich die Lasermessung nicht durch die
Warmeisolation hindurch durchfiihren lasst.

Zur Messwerterfassung wird der PC-gestltzte Messverstarker 'Spider 8' in
Verbindung mit dem Software-System 'Catman’ der Firma Hottinger Baldwin
Messtechnik (HBM) eingesetzt.

Die Messvorrichtung befindet sich in  einem isolierten Gehéuse mit
angeschlossenem Heizgeblase, siehe Bild 9.1.1.3.

Mit 2,3 kW Heizleistung ist ein Erreichen der Hartungstemperatur der Probe in
weniger als 10 Minuten moglich. Fir langsame Aufheizraten kann der
Volumenstrom des Geblases Uber eine Drosselklappe reduziert werden. Das
Gebladse ist mit einem Regelkreis verschaltet, der Uber ein im Gehéduse
angebrachtes Thermoelement die Temperatur regelt.

Bild 9.1.1.3: Gehause und Heizeinrichtung

Auf dem Bodenblech des Gehauses befindet sich eine Fuhrung zur
reproduzierbaren Positionierung der Messvorrichtung im Heizluftstrom. Am
anderen Ende sind die Aufnahmen fiir die beiden Thermoelemente angebracht,
siehe Bild 9.1.1.4.
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Flihrungsschiene

Bild 9.1.1.4: Positionierung der Thermoelemente

Das Thermoelement zur Erfassung der Probentemperatur ist dabei so
ausgerichtet, dass es spater selbsttatig in die Aufnahmebohrung im
Probenkdrper eingefihrt wird.

Vor dem eigentlichen Messbeginn ist eine Feinbalancierung des oberen
Messbalkens notwendig, damit kein Druck auf den noch weichen Klebstoff
ausgeulbt wird, der das Messergebnis negativ beeinflussen wirde.

Die konstruktiv — durch unterschiedliche Abmessungen — bedingte und durch die
unterschiedliche Erwadrmung entstehende Eigenbewegung der Vorrichtung wird
durch Nullmessungen quantifizierbar gemacht, um diese mit den spéateren
Messungen verrechnen zu kdnnen und ein reines, klebstoffspezifisches Signal
zu erhalten.

Als Nullmessung werden die Messungen ohne Klebstoff bezeichnet, die zur
Ermittlung der vorrichtungsspezifischen Wegkurve gemessen werden. Sie dienen
dazu, die Messergebnisse der Reihenmessungen um dieses Signal zu
bereinigen.

Bild 9.1.1.5 zeigt verschiedene Signalkurven von Nullmessungen. Die
Nullkurven streuen im Wegsignal um £10um, was bei der spateren Verrechnung
mit dem Klebstoffsignal eine geringe Fehlergrof3e ergibt, siehe dazu auch
Kapitel 9.1.3.
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Vergleich Nullkurven Weg.xIs

240 0,30

220 0,25
Probentemperatur\

200 0,20

180 / 0,15

0,10

- 0,05

- 0,00

Temperatur [°C]

-0,10

-0,15

-0,20

-0,25

0 T T T T T T T T T T T _0130
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65

Zeit [min]
Bild 9.1.1.5: Vergleich der Nullkurven - Wegmessung

9.1.2 Probenformen und —abmessungen

Als Fugeteile werden zylindrische Stahlproben (S 235) eingesetzt, siehe Bild
9.1.2.1, die in ihrer Geometrie den Stirnzugproben angepasst sind, um
Quervergleiche bei der Ergebnisbeurteilung ziehen zu kdnnen. Des weiteren
ergibt sich bei der Rundprobe im Vergleich zur Rechteckprobe eine
gleichméRigere  Spannungsverteilung, @ was  eine Beurteilung des
Querkontraktionseinflusses bei Reduzierung der Klebschichtdicke vereinfacht.

Befestigungsgewinde
I dfk di [mm]
16| - . 0,5
T 1,5
‘ 3,0
Bohrung fur
~A£16 Thermoelement

Bild 9.1.2.1: Form und Abmessungen der Klebverbindungen (Rundprobe)
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Die Probenkdrper sind jeweils mit einem Befestigungsgewinde versehen, welche
senkrecht zur und gegenuber der Fugeflache liegt. Die unteren Fugeteile haben
zusatzlich eine Aufnahmebohrung fiir den Temperaturfuhler zur Ermittlung der
Probentemperatur. Die Messung erfolgt etwa in Probenmitte, 6mm vom Rand.
Die HOhe der Fugeteile wird durch die zu messende Klebschichtdicke
vorgegeben, da die Gesamthohe der Fiigeteile und des Klebstoffes, vorgegeben
durch den Abstand vom oberen und unteren Balken der Messvorrichtung,
konstant sein muss.

Neben den Untersuchungen an den runden Flgeteilen wurden
Vergleichsmessungen an rechteckigen Fugeteilen durchgefuhrt (Kapitel 9.1.6).
Die Abmessungen sind Bild 9.1.2.2 zu entnehmen.

dk Befestigungs-
I dy [mm] bohrungen
| 0,5
15 i T 1,5
Y 3,0
Bohrung fur
25 51~ Thermoelement
~ 7

Bild 9.1.2.2: Form und Abmessungen der Klebverbindungen (Rechteckprobe)

9.1.3 Messgenauigkeit der Vorrichtung

Die statistischen Auswertungen (Kapitel 16) ergaben bei sdmtlichen Messungen
eine  Normalverteilung der Ergebnisse. Somit ist auszuschliel3en, dass
systematische Fehler die Messungen beeinflussen.

Berechnungen und Untersuchungen von [79] haben fur die Vorrichtung eine
klebschichtdickenabh&ngigen Messungenauigkeit von unter 5% ergeben.
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Kapitel 9

9.1.4 Temperaturverlauf in der Klebfuge

Grundsétzlich problematisch bei der Betrachtung des temperaturabhangigen
Klebschichtverhaltens ist die unterschiedliche Temperaturverteilung in der
Klebfuge wahrend der Aufheiz- und Abkuhlphase. Zum einen besteht die Gefahr
einer nicht ausreichenden Hartung im Inneren der Klebfuge aufgrund zu geringer
Temperaturen in diesem Bereich und zum anderen kann die ungleichmafige
Temperaturverteilung speziell bei der Abkihlung lokal die Entstehung innerer
Spannungen verstarken, vgl. Kapitel 3. Zur Ermittlung des zeitlichen
Temperaturverlaufs wurde der Temperaturgang an verschiedenen Stellen in der
Klebfuge in unterschiedlichen Abstanden vom Rand ermittelt, siehe Bild 9.1.4.1.

t [min] T[°C] I
r=0mm | r=3mm | r=6mm | r=8mm _
S 52 62 125 185 i
10 91 102 168 185 ,
20 146 151 182 185 helalels |
30 172 174 185 185 :
35 180 181 185 185 !
40 144 136 113 80 I
50 79 76 63 55 Thermoelement r=—m1
60 48 47 40 33
70 34 33 30 27

Bild 9.1.4.1: Temperaturmessungen in der Klebfuge

Die Messungen zeigen, dass tber 20 Minuten an jeder Stelle mindestens 150°C
gehalten werden, was dem Temperaturprofil gemaR Bild 9.1.1.2 entspricht,
ebenso werden die Hartungsbedingungen geman Herstellerdatenblatt (>140°C /
30") erfillt.

Aus den Messungen geht aber auch hervor, dass die Temperaturunterschiede
innerhalb der Klebfuge mitunter sehr grol3 sind, siehe Bild 9.1.4.2.
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2 0 0 Temperaturverlauf.xls

t=35min ——
I: t=30min
160

t:20min —’/

|
t=40min

5)

° ., 120

E

©

@ —- t=10min

Q

E 80 t=50min 7

t=5min // \\

f:t:mmin ——
P S———— B
t=70min —— ﬁ
0 T T T
0 2 4 6 8

Abstand von der Klebschichtmitte r [mm]

Bild 9.1.4.2: Temperaturverlauf in der Klebfuge - Wegmessung

9.1.5 Darstellung und Vergleich der Messergebnisse

Bild 9.1.5.1 zeigt schematisch einen typischen Verlauf der
Klebschichtdicken&dnderung der untersuchten Klebstoffe wahrend der Hartung.

In der Aufheizphase expandiert der Klebstoff anfangs stark. Mit zunehmender
Temperatur wird die Expansion aufgrund der einsetzenden Vernetzungsreaktion
zunachst verlangsamt, um dann etwa mit Erreichen der Hartungstemperatur den
Hochstwert einzunehmen. Diese Phase wird im Folgenden als Expansionsphase
(Ddexp) bezeichnet. Im Verlauf der Temperaturhaltephase kommt es aufgrund der
fortlaufenden  (chemischen) Hartungsreaktionen zu einem deutlichen
Kontraktionsbestreben der Klebschicht. Dieser Bereich wird als chemische
Kontraktion (Ddgem) bezeichnet. Nach dem Hartungsvorgang kontrahiert die
Klebschicht beim Abkihlen auf Raumtemperatur weiter. Dieses Schrumpfen ist
aufgrund der Temperaturanderung rein physikalisch begrindet und wird daher im
Folgenden physikalische Kontraktion (Ddgps) genannt.
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Kurvenverlauf Weg schematisch.xls

Probentemperatur

£
£
C
8

DdExp

1
Klebschichtdickenanderungk T
¥ do

Temperatur —

Wegaufnehmer

- ==

Ddphys
+=— Klebschichtdickendnderung —+

Zeit —
Bild 9.1.5.1: Klebschichtdickenanderung wahrend der Hartung, schematisch

Bei den im Wesentlichen untersuchten Epoxidharzklebstoffen zeigen sich zum
Teil gro3e Unterschiede hinsichtlich des Expansions- und Kontraktionsverhaltens
in Klebschichtdickenrichtung wahrend der Hartung, siehe Bild 9.1.5.2 bis 9.1.5.4.

XB 5103
200 250
Wegaufnehmer
do
175 e A \F ‘ L1t 200
/ Probentemperatur \ %
150 /\ \ 150
O 125 100
< SN~——_  do=30
3 — g
S 100 5 o
g do=1,5 )
=
§
— 75 _————— 0
do=0,5
Klebschichtdickenanderun
50 / -50
25 - -100
0 T T T T T T T T T T T T -150
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65

Zeit min

Bild 9.1.5.2: Expansions- und Kontraktionsverhalten XB 5103
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XD 4600
200 250
Wegaufnehmer
/ /( Probentemperatur \ %
150 150
O 125 — 100
= / Klebschlchtdlckenanderung \ =
2 3
© 100 50 =
3 0=15 \\ o
= =
S 75 R 0
(= 7‘\*!
/ do=0,5
50 -50
\ \\
25 1 100
0 T T T T T T T T T T -150
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65
Zeit [min]
Bild 9.1.5.3: Expansions- und Kontraktionsverhalten XD 4600
Betamate 1496
200 250
/f'————ﬂ Wegaufnehmer
175 L F 200
/ Probentemperatur \ L@ %
150 150
N )
O 125 100
b o=1,5 —
5 // >Klebschlchtdlckenanderung\\ %
T 100 50 ‘5
% (3}
£ do 0,5 \ =
& 75 0

25 —— 1 100
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ -150
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65

Zeit [min]

Bild 9.1.5.4: Expansions- und Kontraktionsverhalten Betamate 1496
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Anzumerken ist, dass durch Messungen mit zweimaligem Temperaturdurchlauf
nachgewiesen werden konnte, dass der physikalische Abkuhlschrumpf dem
eines ausgeharteten und dann wieder erwarmten Priufkorpers entspricht, um eine
Vergleichbarkeit zwischen der Klebstoffsubstanz (Kapitel 8) und diesen
Messungen zu gewabhrleisten, siehe Bild 9.1.5.5.

Betamate 1496
200 250

Probentemperatur
175
ol L [
125 N ‘\ /
\
100 r/f 50

200

150

%) 100
E E
S o
g =
5
2 75 \ ’ \ 0
50 & -50
25 -100
Klebschichtdickenéanderung (do=1,5mm)
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ -150
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
Zeit [min]

Bild 9.1.5.5: Expansions- und Kontraktionsverhalten bei Wiederholung
des Temperaturverlaufes - Betamate 1496

Allerdings sind die aus dem Diagramm gewonnenen Absolutwerte flir eine
Betrachtung der unterschiedlichen Klebschichtdicken weniger geeignet. Hier
empfiehlt sich ein Vergleich der auf die Ausgangsklebschichtdicke bezogenen
prozentualen Werte gemalf Bild 9.1.5.6.

67



Kapitel 9 Expansions- und Kontraktionsverhalten / Spannungsaufbau in
Klebschichten wahrend der Hartung

Klebstoff dg n Dd exp Ddchem | Ddpnys | Ddiontr ap
d d d d

[mm] | [ [%0] [%0] [%0] [%] |[10"-6 1/K]
XB 5103 | 0,66 7 6,80 8,43 8,10 16,53 506
1,47 8 5,95 4,61 6,59 11,20 412
3,09 | 4(2) 5,16 2,83 521 8,04 326
XD 4600 | 0,69 12 7,04 8,88 7,47 16,35 467
1,58 5 6,61 6,06 6,00 12,06 375
2,97 6 6,69 3,95 4,66 8,61 291
Betamate| 0,71 |12(7)| 7,03 3,62 8,45 12,07 528
1496 1,70 |11(5)| 8,34 2,55 7,21 9,76 451
3,09 1 541 1,82 6,35 8,17 397

Bild 9.1.5.6: Expansions- und Kontraktionsverhalten in Klebschichtdicken-

richtung (Epoxidharzklebstoffe)

Betrachtet man die Expansionsphase, ist zunachst kein sinnvoller
Zusammenhang zwischen der Klebschichtdicke und der Klebstoffausdehnung
erkennbar. Da der Klebstoff jedoch im Uberwiegenden Teil der Expansionsphase
noch unvernetzt ist, sollte davon auszugehen sein, dass die Werte fir die
anfangliche Klebstoffausdehnung klebschichtdickenunabhéngig sind. Diese
These wird bestatigt, wenn die Resultate sdmtlicher Messungen eines Klebstoff
klebschichtdickenunabhangig im Wahrscheinlichkeitsnetz statistisch ausgewertet
werden, siehe Bild 9.1.5.7.

Bei allen drei untersuchten Klebstoffen konnte eine Normalverteilung der
Ergebnisse nachgewiesen werden (Kapitel 16). In diesem Zusammenhang ist zu
bemerken, dass die Schwankungen in der Expansionsphase im Vergleich zu den
Kontraktionsphasen am grof3ten sind. Dies hangt vor allem mit der zum Tell
starken Viskositatserniedrigung zu Beginn der Aufheizphase zusammen und
bewirkt, vor allem bei dickeren Klebschichten, ein Abflie3en des Klebstoffes.
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Bild 9.1.5.7:Statistische Auswertung — Expansion (klebschichtdickenunabhangig)
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Bei den  Kontraktionsanteilen ist jedoch eine sehr deutliche
Klebschichtdickenabhéngigkeit im Kontraktionsverhalten erkennbar. Mit
steigender Klebschichtdicke nimmt das Kontraktionsbestreben sehr deutlich ab.
Dabei fallt auf, dass dieser Effekt bei der chemischen Kontraktion noch weitaus
starker ausgepragt ist.

Zumindest fur die physikalische Kontraktion finden sich Grinde fir dieses
Verhalten in den Grundlagen der Physik und der Mechanik. Zwischen dem
eindimensionalen Warmedehnungskoeffizienten a und dem dreidimensionalen
(Volumen-) Warmedehnungskoeffizienten g gilt mit hinreichender Genauigkeit
der Zusammenhang:

g=3a

Aufgrund der Adhasion zu den Fulgeteilen ist unter Berlcksichtigung der
Querkontraktionszahl bei dinner werdenden Klebschichten eine Kontraktion in x-
und z- Richtung immer weniger moglich (Bild 9.1.5.8).

y
z
X
Bild 9.1.5.8: Klebschichtdickenabhangiges Kontraktionsverhalten, schematisch

Daher erfolgt die Volumen&nderung fast vollstandig in Klebschichtdickenrichung
(y-Richtung) mit der Folge, dass mit diinner werdender Klebschicht der Anteil der
physikalischen Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung steigt, siehe Bild
9.1.5.9.

70



Kapitel 9 Expansions- und Kontraktionsverhalten / Spannungsaufbau in

Klebschichten wahrend der Hartung

phys. Kontraktion [%)]

10

XB 5103 -
\\
o\\\ Betamate 1496
—A
XD 46007 ~ —®
Terostat 3216
0 0,5 1 15 2 2,5 3 3,5

Klebschichtdicke [mm]

Bild 9.1.5.9: Physikalische Kontraktion Dd,ns (Rundprobe)

Von Bedeutung ist in diesem Zusammenhang der Vergleich des aus der
physikalischen Kontraktion errechneten thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten in Klebschichtdickenrichtung ayq mit den Ausdehnungs-
koeffizienten der Substanzprobe aus Kapitel 8, siehe Bild 9.1.5.10. Selbst
wenn bei sehr diinnen Klebschichten die gesamte Klebschichtkontraktion
in Klebschichtrichtung verlaufen wirde, konnte dieser Wert unter der
Vorraussetzung, dass es sich um gleichartig strukturiertes Geflige handelt,
maximal a4 = g betragen. Wie jedoch aus dem Bild zu entnehmen ist,
Uberschreiten die Ausdehnungskoeffizienten ay bei diinnen Klebschichten
diesen Wert. Daher kann die Klebstoffbeschaffenheit in der Klebfuge nicht
gleich der in der reinen Substanz sein, im Grunde handelt es sich um ein
vOllig anderes Material. Dies stellt insbesondere bei der Berechnung von
Klebverbindungen ein Problem dar, da dort in vielen Féallen mit dem an der
Klebstoffsubstanz ermittelten Daten gerechnet wird.
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Bild 9.1.5.10: Vergleich der thermischen Ausdehnungskoeffizienten

Klebschichtdicke [mm)]

Die stark klebschichtdickenabhangige chemische Kontraktion (Bild 9.1.5.11)
l&sst sich hingegen aufgrund der konstanten Temperatur wéhrend dieser Phase
Anfangliche
Vermutungen, eine grolRere Exothermie bei dickeren Klebschichten kdnne hier
eine Rolle spielen, haben sich bei den untersuchten Klebschichtdicken nicht
bestatigt, wie Temperaturmessungen in der Klebfuge wahrend der Vernetzung

nicht Gber die thermischen Ausdehnungskoeffizienten begrinden.

ergeben

haben.

Es liegt daher auch hier die Vermutung nahe, dass unterschiedliche Strukturen

innerhalb der Klebfuge fiir dieses Verhalten verantwortlich sind.
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10 Spaltweitenénderung.xls
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Klebschichtdicke [mm)]

Bild 9.1.5.11: Chemische Kontraktion Dd,n,s (Rundprobe)

Die statistischen Auswertungen der Messungen sind im Anhang (Kapitel 16)
dargestellt.

Vergleichsmessungen an einem Kautschukklebstoff haben gezeigt, dass dieses
klebschichtdickenabh&ngige Expansions- und Kontraktionsverhalten nicht nur auf
Epoxidharzklebstoffe zutrifft, sondern offensichtlich, soweit Uberpruft, auch auf
andere heil3hartende Klebstoffgruppen Ubertragbar ist, siehe Bilder 9.1.5.9,
9.1.5.11und 9.1.5.12.

Klebstoff| dy n Dd exp Ddchem | Ddpnys | Ddkontr ap
[mm] | [] [%] [%] [%] [%] | [10%-6 /K]

Terostat | 1,57 4 12,49 1,91 6,77 8,68 423

3216 3,28 4 9,36 1,16 5,09 6,25 318

Bild 9.1.5.12: Expansions- und  Kontraktionsverhalten in  Klebschicht-
dickenrichtung (Kautschukklebstoff)
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9.1.6 Vergleich der Ergebnisse Rundprobe — Rechteckprobe

Der Vergleich soll Aufschluss dariber geben, inwieweit die Ergebnisse der
Rechteckprobe mit denen der Rundprobe Ubereinstimmen. Dies ist insofern von
groRer Bedeutung, als dass bei der Versuchseinrichtung zur Ermittlung der
Hartungseigen- und Thermospannungen von der urspringlich vorgesehenen
Rundprobe wieder auf die Rechteckprobe zuriickgegriffen wurde. Naheres ist
Kapitel 9.2 zu entnehmen.

Unter Beriicksichtigung der Tatsache, dass anhand der Rechteckprobe weniger
Messungen je Klebstoff (n=3) durchgefihrt wurden, kann dennoch eine
weitestgehende Ubereinstimmung der Ergebnisse festgestellt werden, siehe Bild
9.1.6.1, obschon der Spannungs- und Verformungszustand in der Klebfuge
entsprechend den Grundsatzen der Mechanik ein anderer ist. Des weiteren
ergeben sich aufgrund der Flgeteilgeometrien unterschiedliche
Temperaturprofile, wie ein Vergleich der Temperaturverlaufe (Kapitel 9.1.4 und
9.2.4) zeigt. Dennoch sind die Auswirkungen beim direkten Vergleich unter
Bericksichtigung der Messgenauigkeit nicht erkennbar.

Fur die Werte der Expansion gilt auch hier die Problematik des Abflie3ens, vor
allem bei dickeren Klebschichten.

Klebstoff Fugeteil dk Ddexp | Ddchem | Ddphys | Ddkontr
[mm] (%] | [%] [%] | [%]

Terostat |Rechteckprobe| 3,2+0,2 14,81 1,13 4,81 5,94
3216 | Rundprobe 3,28 9,36 1,16 5,09 6,13
XB 5103 |Rechteckprobe| 1,5+0,2 7,65 2,80 6,65 9,45
Rundprobe 1,47 5,96 4,61 6,59| 11,20
XD 4600 |Rechteckprobe| 1,5+0,2 8,93 5,17 6,60 11,77
Rundprobe 1,58 6,61 6,06 6,00 12,06

Bild 9.1.6.1: Vergleich der Ergebnisse Rundprobe - Rechteckprobe
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9.2 Versuchseinrichtung zur Ermittlung des Spannungsaufbaus in
Klebverbindungen wéahrend der Hartung

Im Uberwiegenden Teil der in der Praxis eingesetzten Klebverbindungen wird es
kaum vorkommen, dass der Klebstoff in der Klebverbindung ungehindert
expandieren und kontrahieren kann. Zumeist wird der Klebstoff durch
konstruktive oder mechanische Randbedingungen in seinem Expansions- und
Kontraktionsverhalten gehindert. Dies fuhrt, wie im Stand der Erkenntnisse
(Kapitel 3) erlautert, zum Aufbau innerer Spannungen.

Die Kenntnisse um den temperaturabhéngigen Aufbau dieser Spannungen
konnen von entscheidender Bedeutung fur die Auslegung bzw. Modifikation von
Klebstoffen und Klebverbindungen sein, da sie zeigen, in welchem Stadium der
Hartung und entsprechend bei welcher Temperatur sich die Spannungen
aufbauen.

9.2.1 Anforderungen und konstruktive Umsetzung

Das Anforderungsprofii an die Versuchseinrichtung orientiert sich im
Wesentlichen an den Anforderungen, die auch an den in Kapitel 9.1
beschriebenen Versuchsaufbau zur Beurteilung des Expansions- und
Kontraktionsverhalten, also die Wegmessung, gestellt werden. Dies sind im
Wesentlichen:

- kontinuierliche Messung wéhrend des gesamten Aushartevorganges,
beginnend mit dem noch unvernetzten Klebstoff

- kontrollierte Temperierung im Hinblick auf realitdtsnahe
Aushéartebedingungen

- hohe Genauigkeit und Reproduzierbarkeit

Untersuchungen mit einem Versuchsaufbau nach dem Prinzip der Balkenwaage
(Bild 9.2.1.1), wie er in [43] und prinzipiell auch bei der Messung der
Klebschichtdicken&nderung (Kapitel 9.1) verwendet wird, haben die Vorrichtung
als zu ‘'weich’ fir Messungen an hochfesten Epoxidharzklebstoffen
herausgestellt. Die durch die Kontraktion der Klebschicht aufgebauten
Spannungen wurden zu einem grol3en Teil durch die Verformung der
Messeinrichtung direkt wieder kompensiert und waren daher nicht messbar.
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Lagerung

Fugeteile Kraftmessdose

Klebstoff | [T TT TT |

9.2.1.1: Vorrichtung zur Ermittlung innerer Spannungen
(‘Balkenwaage') - schematisch

Daher handelt es sich bei dem neu entwickelten Versuchsaufbau (Bild 9.2.1.2)
um einen geschlossenen Rahmen, dessen Steifigkeit gegenitber dem
Vorgangermodel wesentlich erhdht wurde. Die Verformung des Messaufbaus ist
mehr als um den Faktor 10 verringert worden.

/ Kraftmesslasche

// Rahmen

_@_ o~ }/ Klebstoff
Fligeteile ——_| _%:

Bild 9.2.1.2: Vorrichtung zur Ermittlung innerer Spannungen
(Messrahmen) — schematisch (Vorderansicht)

Der Rahmen besteht aus zwei miteinander verschraubten und verstifteten
Halften. Dies ist notwendig, da der Versatz der Rahmenteile die Dicke der
Kraftmesslasche ausgleicht und somit die Flgeteile zueinander fluchten, siehe
Bild 9.2.1.3. An der oberen Rahmenhalfte ist die Messlasche befestigt, die

76



Kapitel 9 Expansions- und Kontraktionsverhalten / Spannungsaufbau in
Klebschichten wahrend der Hartung

wiederum mit dem oberen Fulgeteil verschraubt und verstiftet ist. Das untere
Flgeteil wird am unteren Rahmen entsprechend befestigt.

Rahmenoberteil \— Messlasche

\

Fugeteil

N

\

Klebstoff

\

Fugeteil

L\

|

Rahmenunterteil \_.

Bild 9.2.1.3: Vorrichtung zur Ermittlung innerer Spannungen
(Messrahmen) — schematisch (Seitenansicht)

Besonderes Augenmerk bei der Konstruktion der Vorrichtung galt der Methode
der Kraftmessung. Handelsubliche Kraftmessdosen konnten nicht eingesetzt
werden, da sie zum einen bei der Messung zu grof3e Verformungen bendtigen
und zum anderen meist nicht ausreichend temperaturbestandig waren, da der
komplette Versuchsaufbau temperiert werden soll.

Daher wird zur Erfassung der Krafte eine DMS-bestlickte gekerbte Lasche
eingesetzt, deren Kerbengeometrie auf die zu erwarteten Kréafte hin ausgelegt
ist. Hintergrund der Kerbung ist eine Erhéhung der Spannungskonzentration am
Kerbgrund und somit ein héheres DMS-Signal, da die Dehnmessstreifen in der
Kerbe appliziert wurden, siehe Bild 9.2.1.4. Die anschlie3ende Kalibrierung der
Messlasche in einer Zug- / Druckprifmaschine zur Umrechnung vom Dehnungs-
auf ein Kraftsignal zeigte ein lineares Verhalten der Kraft Giber die Dehnung (Bild
9.2.1.5). Somit kann die aus den spateren Messungen erhaltene Dehnung linear
in eine Kraft bzw. Spannung umgerechnet werden.
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Bild 9.2.1.4: Kerbwirkung in der Kraftmesslasche

160 Kalibrierkurve Kraftmesslasche.xls
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Bild 9.2.1.5; Kalibrierkurve Messlasche
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Der Versuchsaufbau ermoglicht es, den Spannungsaufbau senkrecht zu den
Fugeflachen wahrend des Hartens kontinuierlich zu verfolgen.

Mit dieser Methode kann somit zwischen Hartungseigenspannungen und
abkihlbedingten Thermospannungen unterschieden werden. Ebenso kénnen mit
dieser  Anordnung grundsatzlich auch die Auswirkungen von
Temperaturwechselbeanspruchungen untersucht werden, da der
Versuchsaufbau so ausgelegt ist, dass er komplett temperiert werden kann.
Dabei konnen durch den symmetrischen Aufbau und die Wahl gleicher
Materialstarken in der gesamten Vorrichtung Messfehler durch unterschiedliche
Warmedehnungen bei lokal variierender Aufheiz- und Abkihlraten nahezu
ausgeschlossen werden.

Die Messungen erfolgen in der gleichen Temperiervorrichtung, die auch fir die
Messung der Klebschichtdickenanderung (Kapitel 9.1) verwendet wird. Lediglich

die Positionierung der Thermoelemente wird entsprechend angepasst, siehe Bild
9.2.1.6.

Messlasche

Thermoelemente

Bild 9.2.1.6: Positionierung der Thermoelemente
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Die gesamte Messwerterfassung erfolgt entsprechend dem Versuchsaufbau zur
Erfassung der Klebschichtdickendnderung (Kapitel 9.1) mit dem PC-gestltzten
Messverstarker 'Spider 8' in Verbindung mit dem Software-System ‘Catman’ der
Firma Hottinger Baldwin Messtechnik (HBM).

Gleiches gilt auch fir die so genannten Nullmessungen (Bild 9.2.1.7), die von
den eigentlichen Messkurven abgezogen werden muissen, um den durch die
Vorrichtung bedingten Spannungsanteil herauszurechnen. Die grofdte Streuung
der Nullkurven betragt £0,18 MPa, allerdings zu einem Zeitpunkt der Messung
(nach 20 Minuten), der fur die charakteristischen Messwerte nicht von Einfluss
ist. Die die Ergebnisse beeinflussende Streuung liegt bei £0,10 MPa.

Vergleich Nullkurven Kraft.xls

240

220 0

o Probentemperatur\ / .
o | A / ;
o T \ [/ .
w \ \

120
100

80 /
60
ol

20

[y

\\

ol B
Spannung [MPa]

Temperatur [°C]

Verlaufe der Nullkurven (n=5)

-10

0 T T T T T T T T T T T T _11
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 650 655 60 65

Zeit [min]

Bild 9.2.1.7: Vergleich der Nullkurven - Spannungsmessung
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9.2.2 Probenformen und -abmessungen

Als Fugeteile wurden auch bei diesem Versuchsaufbau rechteckige Stahlproben
(S 235) eingesetzt (Bild 9.2.2.1), die hinsichtlich der Klebflache der Geometrie
der rechteckigen Fugeteile aus Kapitel 9.1 entsprechen.

I {d_k dy [mm]
—— 0.5
53 15
| T 3.0
25 |5k
ﬁ

Bild 9.2.2.1: Form und Abmessungen der
Klebverbindungen (Rechteckprobe)

9.2.3 Messgenauigkeit der Vorrichtung

Die statistischen Auswertungen (Kapitel 16) ergaben bei sdmtlichen Messungen
eine Normalverteilung der Ergebnisse. Somit ist auszuschliel3en, dass
systematische Fehler die Messungen beeinflussen.

Insbesondere aufgrund der Streuung der Nullkurven ergibt sich fur die
Vorrichtung ein maximaler Messfehler von 20% bei der Expansions- und
chemischen Kontraktionsphase sowie unter 5% bei der physikalischen
Kontraktionsphase.

9.2.4 Temperaturverlauf in der Klebfuge
Im Vergleich zum Temperaturverlauf in der Rundprobe (Kapitel 9.1.3.1) ist in der
Rechteckprobe aufgrund der geringeren Tiefe der Klebfuge (5mm) eine

schnellere und damit gleichméaRigere Temperaturdurchdringung maglich, wie aus
Bild 9.2.4.1 und 9.2.4.2 hervorgeht.
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Klebschichten wahrend der Hartung

Expansions- und Kontraktionsverhalten / Spannungsaufbau in

t T[°C]
[min] s=0mm | s=3mm | s=6mm | s=11mm |s=12,5mm
5 102 101 103 105 185
10 143 144 146 147 185
20 172 173 173 173 186
30 179 179 179 179 186
40 181 181 181 180 186
45 107 111 110 109 43
50 54 56 55 52 33
60 35 35 36 29 29
70 31 31 31 28 28

Thermoelement

Bild 9.2.4.1: Temperaturmessungen in der Klebfuge - Spannungsmessung
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Bild 9.2.4.2: Temperaturverlauf in der Klebfuge - Spannungsmessung
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9.2.5 Darstellung und Vergleich der Messergebnisse

Bild 9.2.5.1 =zeigt einen typischen Verlauf des Spannungsaufbaus der
untersuchten Klebstoffe wahrend der Hartung.

A o
>
N
I
T gz
. Probentemperatur & 2
g 2
S »
o o)
2 v S
X
5 & £ =
- < g_
T o A $=0 )
4
(6]
2
a

e R

F%Lﬁ
A d A¢ An‘l'\
pY.Y

Zeit —=

Bild 9.2.5.1: Spannungsaufbau wahrend der Hartung, schematisch

Prinzipiell ist der Kurvenverlauf dem der Klebschichtdicken&dnderung wéahrend
der Hartung (Bild 9.1.5.1) &hnlich. In der Aufheizphase bewirkt das
Expansionsbestreben des Klebstoffes eine Druckspannung auf die Flgeteile
(Dsexp). IMm Zuge der chemischen Vernetzung kommt es dann zu einer Umkehr
des Spannungsaufbaus in Zugrichtung (DSchem). INn der Abkihlphase wiederum
fuhrt das ausgepragte Kontraktionsbestreben der Klebschicht zu starken
Kontraktionsspannungen. Diese werden analog zu den Messungen der
Klebschichtdickenanderung physikalische Spannungen (Dsgn,s) genannt, da sie
aufgrund der Temperaturanderung ‘physikalischen' Ursprungs sind.

Zu den untersuchten Epoxidharzklebstoffen ist in Bild 9.2.5.2 bis 9.2.5.4 je
Klebschichtdicke jeweils ein entsprechender Spannungsverlauf dargestellt.
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XB 5103
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Bild 9.2.5.2: Spannungsaufbau wahrend der Hartung — XB 5103
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Bild 9.2.5.3: Spannungsaufbau wahrend der Hartung — XD 4600
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Betamate 1496
200 9
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Bild 9.2.5.4: Spannungsaufbau wahrend der Hartung — Betamate 1496

Betrachtet man bei den untersuchten Epoxidharzklebstoffen die
Expansionsspannungen (Bild 9.2.5.5), zeigt sich analog zu den Messungen
gemal Kapitel 9.1.5.6 zunachst kein eindeutiger Zusammenhang zwischen der
Klebschichtdicke und der Hohe der Expansionsspannungen.

Klebstoff | d,+0,1 n DS exp DS chem DS phys Ds kontr
[mm] [-] [MPa] [MPa] [MPa] [MPa]
XB 5103 0,5 >3 0,09 1,01 3,05 4,06
1,6 >4 0,12 0,95 4,07 5,02
3,0 >3 0,21 0,56 3,75 4,31
XD 4600 0,5 >3 0,15 0,71 4,74 5,45
1,6 >3 0,16 0,66 5,59 6,25
3,0 >3 0,16 0,61 5,63 6,24
Betamate 0,5 >7 0,21 1,05 3,55 4,60
1496 1,6 >4 0,21 0,95 3,90 4,85
3,0 >3 0,24 0,75 3,97 4,72

Bild 9.2.5.5: Spannungsaufbau in Klebschichtdickenrichtung wahrend der

Hartung
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Doch auch hier fihrt die klebschichtdickenunabhangige statistische Auswertung
der Expansionsspannungen zur Bestatigung der Annahme, dass sich die
Expansionsspannungen aufgrund des im Uberwiegenden Teil der
Expansionsphase noch unvernetzten Klebstoffes weitestgehend
klebschichtdickenunabhéngig verhalten, siehe Bild 9.2.5.6.
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Bei allen drei Klebstoffen konnte auch hier wie bei den Messungen der
Spaltweitenanderung (Kapitel 9.1) eine Normalverteilung der Messwerte, d.h.
kein Einfluss der Klebschichtdicke dy fur die Expansionsspannungen
nachgewiesen werden.

Die Kontraktionsspannungen hingegen verhalten sich wieder
klebschichtdickenabhangig.

Die chemische Kontraktionsspannung nimmt mit zunehmender Klebschichtdicke
ab, siehe Bild 9.2.5.7, und entspricht somit den Resultaten aus den Messungen
zur Spaltweitenanderung (vgl. Bild 9.1.5.11). Dies ist nicht weiter verwunderlich,
sondern entspricht nur den Regeln der Mechanik, wonach eine hohere Dehnung
eine steigende Spannung zur Folge hat.

1 5 Spannungsmessung.xls
|
XB 510\
g /= Betamate 1496
Z,
€
2 7\0— \ e
o XD 4600 e
0,5
0 T T T T T T

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5
Klebschichtdicke [mm)]

Bild 9.2.5.7: Vergleich der chemischen Kontraktionsspannung DS chem

Etwas anders verhélt es sich in der Abkihlphase. Wéhrend die physikalische
Kontraktion (Spaltweitenanderung) mit zunehmender Klebschichtdicke abnimmt
(vgl. Bild 9.1.5.9), steigt die physikalische Kontraktionsspannung an, siehe Bild
9.2.5.8.
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Bild 9.2.5.8: Vergleich der physikalischen Kontraktionsspannung Ds s

Dies scheint zunachst ungewdhnlich und nicht nachvollziehbar. Beim n&heren
Betrachten der Kurvenverlaufe (vgl. Bild 9.2.5.2 bis 9.2.5.4) fallt jedoch auf, dass
die physikalische Kontraktionsspannung oberhalb der Glastibergangstemperatur
T bei allen Klebschichtdicken gleich verlauft und sich die Unterschiede erst
unterhalb  dieser Temperatur ergeben. Bei den Messungen der
Spaltweitenanderung hingegen sind die Verlaufe schon nach Beginn der
Abkuhlphase unterschiedlich. Vergleicht man nun nur die Spaltweitenédnderung
unterhalb Tg, stellt man fast, dass diese umso groRer ist, je dicker die
Klebschicht, was sich wiederum mit den Resultaten der Spannungsmessung
deckt. Daraus lasst sich folgern, dass die Spannungen in der Abkihlphase
oberhalb Tg aufgrund des bei diesen Temperaturen noch verformungsfahigeren
Klebstoffes abgebaut werden kénnen.

Zwischen  den  physikalischen Kontraktionsspannungen bei  einer
Klebschichtdicke von 1,6mm und 3,0mm ist festzustellen, dass die Werte etwa
auf gleichem Niveau liegen, bzw. wie im Falle des XB 5103 wieder abfallen.
Ursache fir dieses Klebschichtverhalten ist ein Abbau der Spannungen durch
Rissbildung bei ansteigender Klebschichtdicke, der sich der physikalischen
Kontraktionsspannung Uberlagert.

Die statistischen Auswertungen der Messungen sind im Anhang (Kapitel 16)
dargestellt.
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10  Ermittlung innerer Spannungen in Klebschichten nach der Hartung

Die in Kapitel 9 beschriebene Versuchseinrichtung zur Ermittlung des zeitlich-
temperaturabhangigen Verlaufes des Aufbaus von Hartungseigen- und
Thermospannungen liefert versuchsbedingt als Ergebnis einen lber die gesamte
Klebfuge gemittelten Spannungswert. Die Versuchsergebnisse aus Kapitel 7
(Mechanische  Verhalten) lassen die Vermutung zu, dass die
Spannungsverteilung in der Klebfuge keineswegs homogen, sondern lokal
unterschiedlich ist.

Anhand der nachfolgend dargestellten Versuche soll daher der Spannungs-
verlauf in der Klebfuge ausgehend von der Klebfugengeometrie der
Versuchseinrichtung zur kontinuierlichen Spannungsermittiung ermittelt und
hinsichtlich variierender Klebfugengeometrien erweitert werden.

Das Versuchsprinzip beruht auf dem aus der Eigenspannungsmesstechnik
bekannten "Ringkern-Verfahren" zur Bestimmung von Eigenspannungen und
Hauptrichtungen in Bauteilen. Bei diesem Verfahren werden auf ein belastetes
Bauteil DMS-Rosetten in definierter Richtung appliziert und die Messwerte der
einzelnen Messgitter aufgenommen (Ausgangszustand). Danach wird mit einem
Ringfraser oder auf eine andere geeignete Weise das die Rosette tragende
Materialstlick herausgearbeitet. Der herausgearbeitete Butzen ist jetzt frei von
Kréaften, die zuvor von dem umgebenden Werkstoff auf ihn Ubertragen wurden.
Infolge der Entlastung federt das Materialstiick in seine naturliche, ungespannte
Lage zurtck.

Zur Ermittlung der Spannungen werden die Dehnungen beim Freischneiden im
oder am Bauteil gemessen, um Uber den Elastizitaitsmodul und die
Querkontraktionszahl den inneren Spannungszustand berechnen zu kdonnen.

Aufbauend auf dieser Zerlegemethode wurde der Versuchsaufbau hinsichtlich
der Anwendung zur Untersuchung von Klebverbindungen abgewandelt und die
Probengeometrie der Klebungen denen des Versuchaufbaus zur
Spannungsermittiung wahrend der Hartung (Kapitel 9.2) angepasst, siehe Bild
10.1.
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Probenkorper aus kontinuierlicher
Spannungsmessung (Kap. 9)

O
O
@)
O

I5x20x5 : : 25x20x5 :

[ [ I [

| [ ! |

| | ! |

| ! ! |

| ! ! |

T | T T

| [ | [

7T it

Einzel-DMS
(Vorderseite)
Einzel-DMS
(Riickseite)

|
o

Abmessung der Klebfuge:

Fugeteil Lange (x) x Hohe (y) x Tiefe (z)
w Klebstoff
Teflonfolie

2/5x8x10

—0 O

y @D @D DMS-Rosette

' ' (0°/45°/90°)
L

Bild 10.1: Probenformen und —abmessungen
(Spannungsermittlung nach der Hartung)

90



Kapitel 10 Ermittlung innerer Spannungen in Klebschichten nach der Hartung

Dazu werden zunachst die Fugeteile zu einem geschlossenen Rahmen
miteinander verschraubt. Wichtig ist dabei, dass die Distanzhalter mit Teflonfolie
beklebt sind. Zum einen werden dadurch vergleichbare Randbedingungen zur
kontinuierlichen Messung (Querkontraktionsmdglichkeit in x-Richtung) erreicht
und zum anderen, um Uberhaupt eine Messung durchfiihren zu kénnen. Durch
Entfernen  dieser Distanzhalter kann sich die  Klebschicht in
Klebschichtdickenrichtung (y-Richtung) entspannen, d.h. es kénnen die inneren
Spannungen messtechnisch erfasst werden, die bei der kontinuierlichen
Messung bei ihrer Entstehung ermittelt wurden.

Der verschraubte Rahmen wird mit Klebstoff gefullt und im Umluftofen
(Objekttemperatur 180°C / 20 min) ausgehéartet. Nach dem Abkuhlen und dem
Planschleifen der Klebfuge kdnnen die Dehnmessstreifen appliziert werden.
Diese werden dann an ein Messwerterfassungssystem angeschlossen. In
diesem Fall kommt ein Messverstarker 'Spider 8 mit dem Softwarepaket
‘Catman’ (beides Hottinger Baldwin Messtechnik — HBM) zum Einsatz.

Zur Messung werden dann die Distanzhalter entfernt und das
'Entspannungssignal’ wird aufgezeichnet, siehe Bild 10.2.

500 DMS-Messung EP08-1 (25x3x5).xls
—— Dehnungssignale in
0 x-Richtung
-500
—-1000
E
2-1500
o
5
2 -2000
e
[} \
0 2500 —
Dehnungssignale in
-3000 y-Richtung
(Klebschichtdickenrichtung)
\
-3500
-4000 ‘ ‘ ‘ ‘
0 10 20 30 40 50

Zeit [min]
Bild 10.2: Verlauf der DMS-Signale nach Entfernen der Distanzhalter - beispielhaft
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Je nach Grol3e der Klebfuge werden entweder DMS-Rosetten oder bei sehr
dinnen Fugen Einzeldehnmessstreifen aufgebracht.

\eb Bei den verwendeten DMS-Rosetten sind drei
e , / Einzelmessgitter unter  0°/45°/90°  zueinander
y I ! - . . . T .
\ positioniert (siehe Bild 10.3) und ermoglichen die
Berechnung der Hauptnormal- und

& Achsenspannungen.
X Auf die Klebfugen mit einer Dicke von 3 mm kénnen

Bild 10.3: DMS-Rosette  aufgrund ihrer Grol3e keine DMS-Rosetten appliziert

(0°/45°/90°) werden. In diesem Fall wurden Einzel-DMS auf der
Vorderseite in x- und auf der Rickseite in y-Richtung aufgebracht. Aufgrund des
dort fehlenden dritten (45°) Messgitters konnen zwar in diesem Fall keine
Hauptnormalspannungen, sondern nur die Achsenspannungen berechnet
werden. Dies ist jedoch insbesondere fur den Vergleich zur kontinuierlichen
Spannungsmessung ausreichend, da auch dort nur die y-Achsenspannungen als
Ergebnisse vorliegen.

10.1 Berechnung der Spannungen

10.1.1 Hauptnormalspannungen

Die Berechnung der Hauptnormalspannungen s; und s, fur 0°/45°/90°-DMS-
Rosette erfolgt gemal [82] nach der Beziehung:

E €+ 6 E
51’2 = X

+
1-u 2 \/—2_'(1+u)

X \/(ea - eb)2 + (ec - eb)2I (10-1)

Die dazugehdrigen Hauptrichtungen 1 und 2 sind die Richtungen, in denen die
errechneten  Hauptnormalspannungen s; und s, auftreten. Diese
Hauptrichtungen lassen sich nach den geometrischen Beziehungen auf
Grundlage des Mohr'schen Spannungskreises aus den gemessenen Dehnungen
€., &, & berechnen. In [82] ist ein Schema beschrieben, welches auch bei den
vorliegenden Untersuchungen angewendet wurde.
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Zunachst errechnet man den Tangens eines Hilfswinkels y fur die 0°/45°/90°-
Rosette nach der Formel:

tany = (10.2)

Das nachfolgende Bild 10.1.1.1 zeigt, dass der Winkel y je nach den Vorzeichen
von Gegenkathete und Ankathete in 4 verschiedenen Quadranten liegen kann.

Fall I:+Z;+N Fall 11: +Z; -N

Fall I111: -Z; -N Fall IV: -Z; +N

Bild 10.1.1.1: Schema zum Auffinden des dem
Winkel y zugeordneten Quadranten

Diese Mehrdeutigkeit des Tangens macht es notwendig, Uber die Vorzeichen von
Zahler und Nenner die Lage des Winkels zu bestimmen. Diese eindeutige
Zuordnung ist unerlasslich im Zusammenhang mit der Bestimmung der
Hauptrichtungen.
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Aus Gleichung 10.2 ist zun&chst aus dem Zahlenwert des Tangens der Betrag
des Winkels y zu bestimmen:

2eb - ea' eC

|y | = arctan (10.3)
€ - &

Mit Hilfe dieses Winkels wird nach dem in Bild 10.1.1.2 dargestellten Schema
der Winkel j bestimmt, der die Lage der ersten Hauptrichtung s; bezogen auf
die Dehnungsrichtung e, im mathematisch positiven Sinn (linksdrehend) angibt,
siehe Bild 10.1.1.3. Die zweite Hauptrichtung s, hat den Winkel j +90°.

V4 20 (+) >0 (+) <0 (-) <0(-)
N >0 (+) <0 (-) <0 (-) 20 (+)
I I I11 Iv

. 29 20—

= //\\

25 &

0 =

25 20 W\ (220 | \

N
- 1.(0° J 1an°- 1 (1a0°. 1. °_

Bild 10.1.1.2: Schema zur Ermittlung des Winkels j [82]

2 y-Koordinate

b
a

Bild 10.1.1.3: Antragen der Hauptspannungsrichtung
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10.1.2 Achsenspannungen

Die Hauptrichtungen 1 und 2 eines ebenen Spannungszustandes zeichnen sich
dadurch aus, dass in diesen Richtungen die Hauptnormalspannungen si, S;
ihren groéRten und kleinsten Wert annehmen, wahrend die Schubspannungen t
zu Null werden. In jeder anderen Richtung liegen die Normalspannungen
zwischen diesen Extremwerten und die Schubspannungen nehmen endliche
Werte an [82]. Uber Zusammenhé&nge des Mohr'schen Spannungskreises lassen
sich aus den Hauptspannungen und dem Winkel j die Achsenspannungen
errechnen:

S1+S, S1-S»
Sx= + X COS 2 | (10.4)

Sy = - X COS 2| (10.5)

S1-S»

tyy x sin 2 j (10.6)

2

Geht es nur, wie auch bei Verwendung der Einzel-DMS, um die Berechnung der
Achsenspannungen, kann auch der direkte Ansatz aus dem Hooke'schen Gesetz
fur den zweiachsigen Fall angewendet werden:

E
Sy = (ex + ue) (10.7)
1-u2
E
Sy = (ey + ug) (10.8)
1-u2
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10.1.3 Vergleichspannung

Fur den Vergleich der Spannungszustande kann es sinnvoll sein, mehrachsige
Spannungszustande auf einachsige durch Berechnung einer
Vergleichsspannung s, zurtckzufihren. Dabei beziehen sich die h&ufigsten
Anwendungsfalle auf die Theorie der Gestaltanderungshypothese:

Sy=\/S12-S1Sp + 5,2 (10.9)

10.2 Darstellung und Vergleich der Ergebnisse

Bei der Berechnung der Spannungen aus den DMS-Messungen ist das
Einsetzen des geeigneten Elastizitaitsmodul in die Gleichungen 9.1 bzw. 9.7 und
9.8 zu beachten. Wie in Kapitel 7 erlautert, andern sich die
Klebstoffeigenschaften in der Klebfuge im Vergleich zur Klebstoffsubstanz
mitunter sehr stark. Daher scheint der (blicherweise eingesetzte
Elastizitatsmodul der Klebstoffsubstanz gemessen an einer Schulterprobe fir
diese Anwendung ungeeignet.

In die Gleichungen zur Berechnung der Spannungen wird daher ein einachsiger
Vergleichsmodul fir die Klebfuge E, eingesetzt, der durch Umstellung der
Gleichung 7.1 aus dem Kompressionselastizitatsmodul E,. errechnet wird:

1-u- 2u?
Ev= — xExc (10.10)
1-u

Eine Ausnahme bilden die Probenkdrper mit den Klebfugenmassen 5x20x5 und
25x20x5 (Lange x Hohe x Tiefe), wo die Einschrédnkung der Gleichung 9.10,
dinne Klebschichten und breite Flugeteile, nicht gegeben ist. Hier wird aufgrund
der Geometrie und der Querkontraktionsbedingungen der
Substanzelastizitditsmodul E eingesetzt.

Nach Gleichung 10.10 ergeben sich fur eine Klebschichtdicke von 3 mm bei

Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung folgende
Vergleichsmodule Ey (Bild 10.2.1):
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Klebstoff u Ekc, 3mm (beh) Ev, 3mm (beh)
[MPa] [MPa]
XB 5103 0,21 2760 2452
BM 1496 0,40 2482 1158

Bild 10.2.1: Vergleichsmodul Ey

10.2.1 Spannungsverlauf in der Klebfuge 25x3x5mm

In Bild 10.2.1.1 ist der ermittelte Spannungsverlauf in der Klebfuge fir den
Betamate 1496 dargestellt.

6 Messung EPO8 (25x3x5) 08-07-03 (entspricht Kraftprobe).xis

Sy kontinuierliche Spannungsermittiung wéhrend der Hartung |

i e — 1 o=
N S S v ¥

Klebstoff:
Betamate 1496

s [MPa]

Klebfugengeometrie:
25x3x5mm (LxHXT)

Sx \’_/_,__.\\‘/

Lagerungszeitraum:
0 1 Tag

-12,5 -7,5 -2,5 25 7,5 12,5
Klebfugenlange [mm]

Bild 10.2.1.1: Spannungsverlauf Betamate 1496 (25x3x5mm)

Sowohl die Spannungen in (s,) als auch quer (s,) zur Klebschichtdickenrichtung
zeigen zum Klebfugenrand hin aufgrund des Querkontraktionseinflusses
Spannungstberhthungen. Berlcksichtigt man, dass auch schon bei einem
Lagerzeitraum von einem Tag ein Teil der Spannungen in der Klebfuge durch
Relaxation = abgebaut wird, siehe Bild 10.2.1.2, ergibt sich eine gute
Ubereinstimmung der gemittelten Spannung s, mit der kontinuierlichen
Spannungsermittlung (Kapitel 9.2).
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Betamate 1496

200 9
180 2 |[=Z|[2 8
Probentemperatur £
160 7
140 6

5 Spannungsverlauf sy (dk=3,0mm)
°. 120 5
E g
T 100 B 4 =
S 5
o 80 - 3
=

60 2

40 - 1

20 0

0 T T T T T T T 1

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Zeit [h]

Bild 10.2.1.2: Spannungsaufbau und Relaxation — Betamate 1496

Entsprechendes gilt fir den Klebstoff XB 5103, allerdings unterscheidet sich der
Spannungsverlauf deutlich von dem des Betamate 1496, siehe Bild 10.2.1.3.

6 DMS-Messung EP01-2 (25x3x5) 22-07-03 (entspricht

| o o

Sy kontinuierliche Spannungsermittiung wahrend der Hartung I | y
. I
Haiaiale N """""""""""" 7‘* """ | I

3 Sy/ \ / \ ibstoff: ¥

‘¢ S~ . XB 5103

s [MPa]

Klebfugengeometrie:
1 25x3x5mm (LXHXT)

Sx S
0 /'r \‘\ Lagerungszeitraum:
/ \ 1 Tag

-12,5 -7,5 -2,5 2,5 7,5 12,5
Klebfugenlange [mm]

Bild 10.2.1.3: Spannungsverlauf XB 5103 (25x3x5mm)
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Hier trifft die gleiche Ursache zu, die auch die dickeren Klebschichten bei der
kontinuierlichen Messung zeigen: Ortlicher Spannungsabbau durch Rissbildung
schon wahrend des Aushértens.

10.2.2 Relaxation in der Klebfuge 25x3x5

Da bei einer Klebverbindung neben der Anfangsfestigkeit vornehmlich die Frage
nach dem Bestandigkeitsverhalten beantwortet werden muss, gilt besonderes
Augenmerk dem Relaxationsverhalten tber einen langeren Zeitraum, welches
zum Abbau der Spannungen fihren kénnte. Wie in Bild 10.2.2.1 zu erkennen, ist
dies bei dem verformungsfahigeren Betamate 1496 deutlich der Fall. Im
Prifzeitraum von 43 Tagen baute sich der innere Spannungszustand deutlich ab
(ca. —50%). Dabei fallt auf, dass sowohl s als auch s, am Klebfugenrand auf
Null zurtickgegangen sind.

6 Messung EPOB (25x3x5-Relax 43 Tage) 19-08-03.xIs
oh oh
] i iy
"
| |
4 rop
T 3 Klebstoff:
< sy /r\ /—*\ Betamate 1496
- 2

Klebfugengeometrie:
25x3x5mm (LxHXT)

l 8-
SX o
0 Lagerungszeitraum:

43 Tage

-12,5 -7,5 -2,5 2,5 7,5 12,5
Klebfugenlange [mm]
Bild 10.2.2.1: Spannungsverlauf Betamatel1496 (25x3x5mm) — relaxiert (43 Tage)

Beim sproderen, weniger verformungsfahigen XB 5103 sind ebenfalls
Relaxationsvorgdnge zu beobachten. Auch hier treten sie wieder, wie schon
beim Betamate 1496, am starksten an den Klebfugenenden auf, siehe Bild
10.2.2.2. Diese Messungen decken sich mit den Erkenntnissen von [33],
wonach die Relaxation insbesondere fir den Abbau der Spannungsspitzen am
Klebfugenrand verantwortlich ist und diese im Extremfall sogar vollig abgebaut
werden konnen.
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6 DMS-Messung EPO1 (25x3x5-Relax 33 Tage) 25-08-03 (1) Xis
iin| o
! oy
> d | T
| |
4 ; | X
sy \ / g il
T 3 Klebstoff:
o \.\ /,/ XB 5103
» 2
T~ ., Klebfugengeometrie:
1 25x3x5mm (LXHXT)
0 /’, \‘\ Lagerungszeitraum:
sX / \ 33 Tage
-l T T T T
12,5 7,5 2,5 2,5 7.5 12,5

Klebfugenlange [mm)]

Bild 10.2.2.2: Spannungsverlauf XB 5103 (25x3x5mm) — relaxiert (33 Tage)

10.2.3 Spannungen in Klebfugen mit freier Kontraktionsmdglichkeit in
Klebschichtdickenrichtung

Aufgrund der geometrischen Beziehungen und der Adhasion zu den Flgeteilen
wirkt auch in den Klebverbindungen mit freier Kontraktionsmdglichkeit in
Klebschichtdickenrichtung ein innerer Spannungszustand, der allerdings
gegenuber den Klebverbindungen mit Kontraktionsbehinderung geringer
ausfallen sollte.

Fur den Vergleich reicht es jedoch in diesem Fall nicht aus, die seitlichen
Fugeteile zu entfernen und das 'Entspannungssignal’ zu erfassen. Um eine freie
Kontraktion in Klebschichtdickerichtung zu ermdglichen, kénnen diese Flgeteile
nicht zur Distanzierung eingesetzt werden. Somit ist nach der bisherigen
Vorgehensweise auch kein Signal messbar. Daher wird in diesem Fall die
Klebschicht in beiden Fallen zusatzlich komplett entlang der Grenzschicht mit
einer sehr dinnen Trennscheibe freigeschnitten. Um nach dem Freischneiden
noch eine ausreichend dicke Klebschicht zu erhalten, sind bei diesen versuchen
Probenkdrper mit dickeren Klebschichten verwendet worden.

Die Ergebnisse in Bild 10.2.3.1 und Bild 10.2.3.2 zeigen, dass die inneren
Spannungen in der Klebverbindung mit Behinderung der Kontraktion in

100



Kapitel 10 Ermittlung innerer Spannungen in Klebschichten nach der Hartung

Klebschichtdickenrichtung deutlich héher sind als in den Proben mit freier
Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung.

Klebstoff: Betamate 1496
25x20x5 beh unbeh

Sy Sy Sy Sy Sx Sv
[MPa] | [MPa] | [MPa] | [MPa] | [MPa] | [MPa]

-5,8 -1,7 9,5 -2,2 -0,3 2,1

Bild 10.2.3.1: Vergleich der Spannungen Betamate 1496
(beh / unbeh) — 25x20x5mm

Klebstoff: Betamate 1496
5x20x5 beh unbeh

Sy Sy Sy Sy Sx Sv
[MPa] | [MPa] | [MPa] | [MPa] | [MPa] | [MPa]

32 | - - | a3 - -

Bild 10.2.3.2: Vergleich der Spannungen Betamate 1496
(beh / unbeh) — 5x20x5mm

Dennoch sind auch in diesen Klebverbindungen innere Spannungen vorhanden.
Deren Einfluss ist beispielsweise in Kapitel 12 bei der Beurteilung der
Feuchteaufnahme von Bedeutung.
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11  Dichtebestimmung an Klebstoffsubstanzen und Klebschichten

Die Ergebnisse aus den Untersuchungen in Kapitel 7 (Mechanische
Eigenschaften) und Kapitel 9.1 (Expansions- und Kontraktionsverhalten) zeigen,
dass sich die mechanischen Eigenschaften der Klebstoffe in Abh&ngigkeit von
der Klebschichtdicke andern und somit im Grunde unterschiedliche Stoffe
vorliegen, vor allem dann, wenn man die Eigenschaften der reinen
Klebstoffsubstanz mit dem Klebstoff aus diinnen Klebschichten vergleicht.

Die unterschiedliche Struktur der Klebschicht sollte sich daher auch durch eine
sich andernde Klebstoffdichte auf3ern.

Die Dichtebestimmung erfolgte nach dem

Pyknometerverfahren gemafl DIN 51451. Bei dem

Pyknometer handelt es sich um ein Glasgefal3 mit

einem Schlifistopfen, siehe Bild 11.1. Das i
Messprinzip besteht darin, das Pyknometer mit :
unterschiedlichen  Beflllungen (Klebstoffprobe, "'
Klebstoffprobe mit Wasser, Wasser) mehrmals zu

wagen und somit aus den ermittelten Massen und

dem Volumen des Pyknometers (hier: 25cm?3) die P m
Dichte zu errechnen. Die Dichtebestimmung wird ‘
somit auf eine Massenbestimmung zurtickgefuhrt.

Fur eine moglichst genaue Wagung wurde eine

Labor-Feinwaage mit einer Aufldsung von 0,0001g Bild 11.1: Pyknometer
verwendet.

Neben ausgeharteten Klebstoffsubstanzproben wurden Klebverbindungen mit
definierter Klebschichtdicke hergestellt und die Klebschicht nach dem Ausharten
und Abkuhlen herausgeschalt, siehe Bild 11.2.

Um auszuschlief3en, dass die angrenzende Klebstoffflache beim Abschéalen der
Fugeteile aufgerissen und dadurch eine niedrigere Dichte vorgetauscht wird, sind
parallel auch Proben untersucht worden, die nach dem Abschélen leicht
angeschliffen wurden. Dabei zeigte sich kein Unterschied zu den nur geschéalten
Proben.
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Fugeteil, s=0,5
e ik

| Klebstoff

Bild 11.2: Herstellung der Klebstoffproben zur Dichtebestimmung

Die Messungen haben ergeben, dass die Dichte bei dinnen Klebschichten
deutlich geringer ist als bei dickeren Schichten bzw. der Klebstoffsubstanz, an
die sich die Dichtewerte bei zunehmender Klebschichtdicke annahern, siehe Bild
11.3.

1 , 5 Dichte von Klebschichten.xIs
XB 5103
ﬁ_r

114 / \

1,3
5 XD 4600 _r\
é 12 )/‘7 =0 \\
(]
% 11 -— —

' e d
Dichte der
/ Betamate 1496 Klebstoffsubstanz
0,9
0,8 T T T T T T
0 0,25 0,5 0,75 1 1,25 1,5 1,75 2

dk [mm]

Bild 11.3: Dichte von Klebschichten in Abhangigkeit der Klebschichtdicke
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Die Beurteilung der Messergebnisse lasst nun die folgende Annahme zu:

Der Klebstoff in der Klebfuge ist vereinfacht betrachtet strukturell in zwei
Bereiche aufgebaut. Der UUberwiegende Teil besteht aus einer dichter
verknipften Struktur, wahrend die Randzonen (die Adhasionszonen zum
Fugeteil) weitmaschiger ausgebildet sind und somit eine geringere Dichte
besitzen, siehe Bild 11.4. Dies bedeutet, je dinner die Klebfuge, desto grol3er
wird der prozentuale Anteil der Bereiche mit geringerer Dichte und die
Gesamtdichte sinkt.

Bild 11.4: Klebschichtstruktur - schematisch

Steigt die Klebschichtdicke, wird der Anteil der klebstoffseitigen Adhasionszone
relativ geringer. Die Gesamtdichte steigt und n&hert sich wie in den
durchgefiihrten Messungen den Dichtewerten der reinen Klebstoffsubstanz an.

Diese Betrachtung deckt sich grundsatzlich mit aus der Literatur bekannten
Untersuchungen wie z.B. von [24,96]. Allerdings wird dort lediglich von einer
lamellenartig orientierten Grenzschicht ausgegangen und globularem Geflige
nach Art eines Partikelhaufwerkes in den mittleren Klebschichtebenen.
Als Ursache fir die unterschiedliche Strukturierung wird die chemische
Wechselwirkung zwischen Figeteiloberflache und Klebstoff angesehen.

Eine Serie von zusammengesetzten REM-Aufnahmen mit zunehmendem
Abstand von der Flgeteiloberflache zeigt jedoch einen anderen strukturellen
Aufbau der Klebfuge (Bild 11.5) In der dargestellten Aufnahme sind durch das
lonenatzen nur einzelne Bereiche der Klebschicht freigelegt, wéhrend weite
Bereiche noch gewissermalRen mit der Deckschicht, resultierend aus den
Schneid-, Schleif- und Poliervorgédngen, belegt sind. Allerdings héatte eine
Erhéhung der Atzzeit, wie Voruntersuchungen gezeigt haben, wiederum zu einer
Schadigung der bereits freigelegten Strukturen gefthrt. Doch diese einzelnen
Bereiche reichen aus, um Aussagen (Uber die Strukturierung der
flgeteilentfernten Bereiche der Klebfuge zu treffen.
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Vergleicht man die freigelegten Details, stellt man fest, dass die Struktur bis etwa
25um vom Rand entfernt weitmaschiger strukturiert ist (Detail a). Der Abstand
der Klebstofflamellen ist hier gré3er, aber auch starker zur Fligeteiloberflache hin
ausgerichtet als in der Mitte der Klebfuge (Details b und c). Hier ist zwischen
den beiden Aufnahmen (50um bzw. 110um von der Flgeteiloberflache entfernt)
strukturell kein Unterschied feststellbar.

Aufnahme

Klebstoff: XD 4600
VergroRerung:  2.500x
Schubgleitung g 0%

freigelegte
Klebschichtstruktur

~140 pm

il

. REMO0033:REMQ0036. -

&

Bild 11.5: REM-Aufnahme der Klebschichtstruktur mit zunehmender
Entfernung von der Flugeteiloberflache
(Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung)
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Die REM-Aufnahme deutet darauf hin, dass nicht wie bisher angenommen in
erster Linie eine chemische Wechselwirkung zwischen Figeteiloberflache und
Klebstoff fur die unterschiedliche Strukturierung der Klebfuge verantwortlich ist.
Wenngleich auch zur Klebschichtmitte hin kompakter strukturiert und seitlich
verzweigt, ist doch uber die gesamte Dicke ein lamellar orientierter Aufbau der
Klebschicht erkennbar. Dieser deutet darauf hin, dass sich der Klebstoff lotrecht
zur  Flugeflache  hin  ausgerichtet hat, da die Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung durch die relativ zueinander distanzierten Fligeteile
unterbunden war.

Um sicherzustellen, dass die freigelegten Strukturen tatsachlich durch
Vernetzungsvorgange entstanden sind und es sich nicht um einen Atzeffekt
handelt, sind Untersuchungen an schubbeanspruchten Klebverbindungen (Bild
11.6), wie sie auch aus der Literatur [24] bekannt sind, durchgefuhrt worden.

Ausgehend von der unverspannten Probe ermdéglicht diese Probenform durch
Drehen der Stellschraube die Klebschicht zu verformen, um die
Zusammenhdnge zwischen makroskopischer Klebschichtverformung und
struktureller ~ Werkstoffveranderung im  Rasterelektronenmikroskop  zu

untersuchen.
25

i
Y

unverformter Ausgangszustand Probe mit verformter Klebschicht

Bild 11.6: Probekdrper fur schubbeanspruchte Belastungsversuche im REM

Das Andrehen der Schraube zum Verformen der Klebschicht erfolgte dabei vor
dem lonenéatzen, um eindeutig beurteilen zu kdénnen, ob es sich bei den
freigelegten Strukturen um die wahre Struktur der Klebschicht oder um Atzeffekte
handelt. Ein Atzeffekt hatte aufgrund der lotrecht von der Fugeteiloberflache
abgelenkten Argonionen eine entsprechend lotrecht zur Flgeteiloberflache
ausgerichtete Struktur in der Klebfuge zu Folge. Wenn es sich jedoch um
freigelegte Struktur handeln wirde, wirde diese aufgrund der Verformung vor
dem Atzen verformt erscheinen und nicht mehr lotrecht ausgerichtet.
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Aufgrund dieser Vorgehensweise kann davon ausgegangen werden, dass es
sich bei den in Bild 11.7 dargestellten Strukturen, wie auch den REM-
Aufnahmen in der vorliegenden Arbeit, in erster Linie um die Klebschichtstruktur
und nicht um einen Atzeffekt handelt. Ansonsten ware bei der
schubbeanspruchten Probe (Aufnahmen ¢ wund d) keine geneigte
Klebschichtorientierung zu erkennen gewesen.

REMO00058

REMO00061

Klebstoff: Betamate 1496 Klebstoff: Betamate 1496

VergroRerung:  2.500x VergroRerung:  2.500x
Schubgleitung g 0% Schubgleitung g =50%

REMO00059 REMO00063

Klebstoff: Betamate 1496 Klebstoff: Betamate 1496

VergroRerung:  6.000x VergroRerung:  6.000x
Schubgleitung g 0% Schubgleitung g =50%

Bild 11.7: REM-Aufnahmen der Klebschichtgrenzzonenstruktur in
Abhangigkeit vom Verformungszustand
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12 Bestimmung der Feuchteaufnahme von Klebstoffen und
Klebschichten

Die im Rahmen der vorliegenden Arbeit untersuchten Klebstoffe sind organische
Kunststoffe und somit nicht diffusionsdicht gegentber gasférmigen Medien wie
dem in der Luft enthaltenen Wasserdampf. Dieser dringt in die Klebschicht ein,
lockert je nach chemischer Zusammensetzung des Klebstoffs sein Molekular-
gefuge und kann durch diese ‘Weichmacherwirkung® die mechanischen
Eigenschaften der Klebstoffschicht verandern [28].

BekanntermalRen nimmt die Festigkeit von Klebungen nach Lagerung in feuchter
Umgebung ab. Meist unbekannt ist jedoch der quantitative zeitabhangige
Feuchtegehalt in der Klebschicht. Doch gerade der zeitliche Zusammenhang
zwischen Feuchtegehalt und der Tragfahigkeit der Klebverbindung scheint von
grof3er Bedeutung fur das Verstandnis der Zusammenhange bei der Alterung von
Klebverbindungen zu sein.

Untersuchungen von [24] haben gezeigt, dass dabei die Klebschichtdicke
aufgrund ihrer verschiedenartigen Klebschichtstrukturen maf3geblichen Einfluss
auf die Hohe der Feuchteaufnahme nimmt. So haben die Messungen ergeben,
dass die Diffusionsgeschwindigkeit und der spezifische Feuchtegehalt mit kleiner
werdender Klebschichtdicke tberproportional stark ansteigt.

In den nachfolgend dargestellten Untersuchungen soll geklart werden, inwieweit
nun der Zustand der Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung,
auch unter Berlcksichtigung der Klebschichtdicke, Einfluss auf die
Diffusionsgeschwindigkeit und den Feuchtegehalt nimmt.

Abweichend von den in [24] durchgefuhrten Messungen, die bei sehr dinnen
Klebschichtdicken von 0,025 bis 0,25 mm durchgefiihrt wurden, sollen bei den im
Rahmen dieser Arbeit durchgefihrten Untersuchungen auch dickere
Klebschichten bis 3 mm und Klebstoffsubstanzproben bericksichtigt werden,
unter anderem, um Aussagen lUber mogliche 'Grenzwerte' der Feuchteaufnahme
machen zu kdnnen.

Die Ermittlung des Feuchtegehaltes erfolgt durch gravimetrische Bestimmung
der Gewichtszunahme (Elektronische Analysenwaage mit einer Messgenauigkeit
von = 0,1 mg) von ausgeharteten Klebstoffsubstanzproben und Metall-Klebungen
(Bild 12.1) unter feuchtwarmer Klimalagerung (50°C / 99% rel. Feuchte).
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2,5 Klebstoffsubstanzprobe

dk  Klebung

f

100 | 10~

—
— —

Bild 12.1: Wasserdiffusionsproben, Probenform und Abmessungen

Die Probenkorper wurden nach der Herstellung gemald Bild 12.2 in
abgedichteten Glasbehéltern Gber Wasser gelagert, die bei 50°C in einem
Warmeschrank untergebracht waren.

Heraustrennen der Flgeteile aus den Halbzeugen

A\ 4

Durchfuhrung der Vorbehandlung

I

Fugen der Verbindungen bzw. Herstellen der Klebschichten in einer
Fixiervorrichtung (bei den Proben mit Behinderung der
Klebschichtdickenkontraktion erfolgte eine Distanzierung durch drei ca.
3mm lange Metalldrahte)

A4

Hartung der Klebverbindung
180°C / 20 Minuten

A\ 4
allseitiges Schleifen der Probenflachen

A 4

Auslagerung (50°C, 99% rel. Feuchte)

Bild 12.2: Herstellung der Proben zur Bestimmung der Feuchteaufnahme

Bei den Messungen an den geklebten Proben muss bertcksichtigt werden, dass
ein Teil der Gewichtszunahme aus der Anlagerung von Feuchtigkeit an den
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Flugeteiloberflachen resultiert. Aus Vergleichsmessungen an nicht geklebten
Referenzblechen kann dieser Anteil jedoch ermittelt und dementsprechend bei
der Berechnung Dbericksichtigt werden. Damit ergibt sich folgende
Bestimmungsgleichung fur die volumenbezogene Feuchtigkeitsaufnahme in den
dinnen Klebschichten:

DG

DGp - A
DG _ PG, XM (12.1)
Vi Vi

Die Einzeldiagramme zum zeitlichen Verlauf der Feuchteaufnahme, die nicht in
diesem Kapitel aufgefiihrt sind, befinden sich im Anhang (Kapitel 16).

12.1 Feuchtigkeitsaufnahme der Klebstoffsubstanzen

Die HOhe der Feuchteaufnahme von Klebstoffen kann von grol3er Bedeutung fur
das Bestandigkeitsverhalten einer Klebverbindung sein, da Feuchte, vor allem in
Verbindung mit einer Temperaturwechselbeanspruchung, die Schéadigung einer
Klebverbindung vorantreiben kann. Ein Vergleich der nachfolgend ermittelten
Feuchteaufnahme der untersuchten Epoxidharzklebstoffe mit den gealterten
Zugscherproben (Kapitel 13) wird zeigen, inwieweit diese Zusammenhange hier
bestehen.

In den Bildern 12.1.1 bis 12.1.3 ist die Feuchteaufnahme der
Klebstoffsubstanzen in Abhéngigkeit von der Klimalagerzeit aufgezeichnet. Es
fallt auf, dass die beiden elastifizierten Klebstoffe XD 4600 und Betamate 1496
eine deutlich geringere Feuchteaufnahme besitzen als der spréde XB 5103. Die
hohe Feuchteaufnahme des XB 5103 liegt aber im hohen Fullstoffanteil dieses
Klebstoffes begriindet, da die Fililstoffe eine sehr hohe spezifische
Feuchteaufnahme besitzen [83].
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Feuchteaufnahme in Klebstoffsubstanzen
1,08-04 Fugeteil:
keine Flgeteile
Oberflachenvorbehandlung:
8,0E-05 keine
Klebstoff:
_ Klebstoffsubstanz
= ° XB 5103, dk=2,5+/-0,5mm
= 6,0E-05 (n=4)
5
= Lagerbedingungen:
S’ 50°C / 99% rel. Feuchte
é 4,0E-05 |+
2
n
2,0E-05
f dx
n 100 10
I 7I
0,0E+OO T T T T
0 50 100 150 200 250
Zeit [Tage]
Bild 12.1.1: Feuchteaufnahme XB 5103
Feuchteaufnahme in Klebstoffsubstanzen
1,0E-04
Fugeteil:
keine Flgeteile
Oberflachenvorbehandlung:
8,0E-05 keine
Klebstoff:
— Klebstoffsubstanz
= 6,0E-05 XD 4600, dk:2,4 +/- 0,3mm
E . (n=3)
(@) nug "
< T OEREE Lagerbedingungen:
E’ it 50°C / 99% rel. Feuchte
@ 4.0E-05
o)
H
[ ]
2,0E-05 7
0,0E+00 | | | | =
0 50 100 150 200 250
Zeit [Tage]

Bild 12.1.2: Feuchteaufnahme XD 4600
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Feuchteaufnahme in Klebstoffsubstanzen

1,0E-04 Figeteil:
keine Flgeteile
Oberflachenvorbehandlung:
8,0E-05 keine
Klebstoff:
Klebstoffsubstanz
g . Betamate 1496, dk=2,1+/-
= 6,0E-05 . 8 3 0,1mm
ES) " $ & o (n=4)
— ¢ et Lt
% . Lagerbedingungen:
5 4.0E-05 /e, ° 50°C / 99% rel. Feuchte
8 [ [ .
2,0E-05
dk
100 ‘10
|
0,0E+00 ‘ ‘ ‘ ‘
0 50 100 150 200 250
Zeit [Tage]

Bild 12.1.3; Feuchteaufnahme Betamate 1496

12.2 Einfluss der Klebschichtdicke und der Kontraktionsbehinderung in
Klebschichtdickenrichtung auf die Feuchtigkeitsaufnahme

Vorangegangene Untersuchungen wie die Bestimmung der
klebschichtdickenabh&ngigen mechanischen Eigenschaften (Kapitel 7) oder die
Dichtebestimmung (Kapitel 11) haben schon einen deutlichen Einfluss der
Klebschichtdicke auf die untersuchten Eigenschaften gezeigt, was zu der These
fuhrte, dass die Struktur der Klebfuge nicht homogen ist, sondern zur
Klebfugenmitte hin kompakter strukturiert ist als in Fligeteilnéhe.

Bezogen auf die Feuchteaufnahme wirde dies bedeuten, dass diese bei
dunneren Klebschichtdicken hoher ist als bei dickeren Klebschichten, wo der
prozentuale Anteil der kompakteren Klebschichtstruktur zunimmt. Dies wirde
folglich bedeuten, dass ein Grenzwert (Sattigungswert der Substanz) erkennbar
sein musste, auf den die Feuchteaufnahme zulauft, wenn der Grenzschichtanteil
zunehmend geringer wird.
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Wie in Bild 12.2.1 dargestellt, haben die durchgefiihrten Untersuchungen dies
bestétigt. Die  Feuchteaufnahme der mit freier  Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung (unbeh) hergestellten Klebverbindungen nimmt, wie in
den Untersuchungen von [24], mit zunehmender Klebschichtdicke ab. Der
Kurvenverlauf nahert sich dabei dem Wert der Substanzprobe an.

Aufgrund der geometrischen und werkstofflichen Randbedingungen ist auch in
den Klebverbindungen mit freier Kontraktionsmdglichkeit in
Klebschichtdickenrichtung ein innerer Spannungszustand vorhanden. Dieser ist
zwar im Vergleich zu den Klebverbindungen mit Behinderung der Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung weitaus geringer (siehe Kapitel 10), fuhrt aber
dennoch dazu, dass die Klebverbindungen mit den Aluminiumfligeteilen den
Wert der Klebstoffsubstanz nicht erreichen. Als Beleg dafir moge die
Feuchteaufnahme der Klebverbindung dienen, in der Aluminiumfolie mit
vernachlassigbarer Steifigkeit als Flgeteil verwendet wurde. Diese liegt gesattigt
bei 5,25x10° Y,m und somit wie erwartet unterhalb dem Wert der 'richtigen'
Aluminiumklebverbindung (5,31x10° ¥,,+) auf dem Niveau der Klebstoffsubstanz
(5,25x107° ¥mo).

Klebschichtdickenabhéngige Feuchteaufnahme (geséttigt).xls

6,5E-05 . .
Fugeteil:
AA 6016
Oberflachenvorbehandlung:
alkalische Reinigung
6,0E-05
beh Klebstoff:
Betamate 1496
mE Lagerbedingungen:
S 50°C / 99% rel. Feuchte
= 5,5E-05
>
- unbeh
8 ———————————— 7" il Al
5,0E-05 / ﬁ ﬂ*l
Klebstoffsubstanz / / dk
Ve"rgleic_hswert:_ _ _ 100 10
"Fugeteil" Aluminiumfolie -
4,5E-05 ‘ ‘ ‘ ‘

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5
Klebschichtdicke dk [mm]

Bild 12.2.1: Feuchteaufnahme im Sattigungszustand — Betamate 1496
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Bei den Klebverbindungen mit Behinderung der Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung ist ebenfalls eine Klebschichtdickenabhangigkeit bei
der Feuchteaufnahme erkennbar. Aufgrund der strukturellen Schadigungen, wie
sie an den Bruchflachen und Querschliffen in Kapitel 7 dargestellt sind, erh6hen
sich die Freiraume und Spalten in der Klebfuge und filhren somit zu einer
groReren Feuchteaufnahme als bei den Klebverbindungen ohne Behinderung in
Klebschichtdickenrichtung.

Die Versuchsreihen zur Bestimmung der Feuchteaufnahme haben gezeigt, dass
der innere Spannungszustand bzw. daraus resultierende Schadigungen der
Klebschicht auch die Feuchteaufnahme beeinflussen. Dies ist insofern von
Bedeutung, als dass die Feuchtebeaufschlagung bei Alterungstests eine wichtige
Rolle spielt und diese Untersuchungen daher dazu beitragen koénnen, das
unterschiedliche Bestandigkeitsverhalten zwischen Klebverbindungen mit
unterschiedlichem inneren Spannungszustand zu deuten.
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13  Festigkeits- und Bestandigkeitsverhalten

In den vorangegangenen Kapiteln wurde die Entstehung innerer Spannungen
untersucht und messtechnisch erfasst. Dabei wurde der Einfluss einer
Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung  wéahrend der
Klebstoffhartung auf den Aufbau innerer Spannungen dargestellt sowie der
daraus resultierende strukturelle Aufbau in der Klebfuge untersucht.

Wie sich in Kapitel 7 gezeigt hat, werden auch die mechanischen
Klebstoffeigenschaften mafgeblich durch den inneren Spannungs- sowie
Schéadigungs- und Strukturzustand beeinflusst. Daher soll nachfolgend der
Einfluss von Hartungseigen- und Thermospannungen auf das Festigkeits-, aber
vor allem auch auf das Bestandigkeitsverhalten von Klebverbindungen
untersucht werden, wenn sich die inneren Spannungen mit weiteren
Schadigungsmechanismen wie Feuchte oder Lastspannungen Uberlagern.

13.1 Priafbedingungen

Neben Festigkeitsuntersuchungen an Klebverbindungen im Neuzustand
(Anfangswerte AFW) wurden zur Beurteilung der Bestandigkeit der
Klebverbindungen Alterungstests durchgeflnhrt.

Neben dem dreimonatigen Klima-Korrosions-Wechseltest (KKT) kam dabei der
zwolfmonatige verschéarfte Freibewitterungstest (VFB) zum Einsatz, siehe Bild
13.1.1.

KKT
A

731200 SWT + SST

~

VFB

0 1 2
Monate

Bild 13.1.1: Prufbedingungen - Ubersicht
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Klima-Korrosions-Wechseltest (KKT)

7d Klimawechsel P-VW 1200

21d Schwitzwasserklima DIN 50017

____mit zweimal wdchentlich 3,5h Salzspriihnebelprifung SS DIN 50021
28d  Gesamt-Zyklus

Klimawechsel VW P1200

1h Aufheizen von RT aus

4h Halten bei 80°C / 80% rel. Feuchte
2h Abkuhlen

4h Halten bei —40°C

1h Aufheizen bis RT

12h Teilzyklus

Schwitzwassertest mit Salzsprihnebelprifung (SWT+Salz)
Auslagerung im Schwitzwasserklima (DIN 50017), 40°C / 100% rel. Feuchte
mit Salzsprihnebelprifung (DIN 50021), zweimal wochentlich je 3,5 h

Verschérfte Freibewitterung (VEB)
Zweimal wochentlich Besprihung der Prfteile mit 5%iger wéssriger NaCl-
LOosung

13.2  Einschnittig Uberlappte 'diinne' Zugscherproben gemaf
DIN EN 1465

13.2.1 Probenherstellung und Auswertung

Der Zugversuch an dinnen einschnittig tGberlappten Klebverbindungen geman
DIN EN 1465 wird zur Beurteilung des Festigkeits- und Bestandigkeitsverhaltens
herangezogen. Entsprechend den Untersuchungen zum mechanischen
Klebstoffverhalten wurden auch die einschnittig Uberlappten dinnen
Zugscherproben in zwei Varianten der Kontraktionsbehinderung in
Klebschichtdickenrichtung hergestellt, siehe Bild 13.2.1.1.
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\ Fugeteil
A
Y Klebstoff
f‘
Variante 1 Variante 2
Schnitt A-A Schnitt A-A

Distanzierungs-
= e ol

Bild 13.2.1.1: Varianten von Klebungen der einschnittig Uberlappten dinnen
Zugscherprobe (quasistatische Prifung)

Bei der Variante 1 wurde die Kontraktion der Klebschicht in
Klebschichtdickenrichtung durch zwei etwa 3 mm lange Metalldréhte
unterbunden, wahrend Variante 2 ohne diese Distanzierung hergestellt wurde
und somit eine Kontraktion in Dickenrichtung mdglich war.

Die Herstellung der Klebverbindungen erfolgt geméafd nachfolgendem Schema
(Bild 13.2.1.2):
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Heraustrennen der Fugeteile aus den Halbzeugen

Y

Durchfuhrung der Vorbehandlung

Y

Fugen der Verbindungen in einer Fixiervorrichtung
(bei den Proben mit Behinderung der Klebschichtdickenkontraktion erfolgte
eine Distanzierung durch zwei ca. 3 mm lange Metalldréhte, siehe oben)

Mg-Klebverbindungen Al- und St-
Klebverbindungen

Vorharten der Klebverbindung
150°C / 15 Minuten

Y
Elektrostatische
Pulverbeschichtung

Y Y

Endhéartung der Klebverbindung Hartung der Klebverbindung
und Einbrennen der Grundierung: 180°C / 20 Minuten

180°C / 20 Minuten

Y

2K-Grundierung (nur St-
Klebverbindungen)

Bild 13.2.1.2: Herstellung der Klebverbindungen

Form und Abmessungen der Klebverbindung sind in Bild 13.2.1.3 skizziert.

05

v

7y 25
16

100

" bei Stahlklebverbindungen auch 1 mm

Bild 13.2.1.3: Form und Abmessungen der Klebverbindungen
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Zeichnet man wahrend des Belastungsversuches die Kraft und die
Probendeformation (gemessen Uber den Weg der ziehenden Traverse der
Prufmaschine) auf, so erlaubt dies eine differenzierte Bewertung des
Festigkeitsverhaltens der Fugung und zudem gezieltere Aussagen Uber die
Haftfestigkeit des Schichtverbundes. Nachfolgend ist schematisch der Verlauf
der Fugeteilspannung sg in Abh&angigkeit von der Probenverlangerung DL
dargestellt (Bild 13.2.1.4). Je nach Haft- und Eigenfestigkeit der einzelnen
Schichten (Klebstoff-, Vorbehandlungs-, Lackschichten, je nach Klebung) wird
eine entsprechende Fugeteilverformung oder gar der Fugeteilbruch erzwungen.
Die  Flache unter der Kurve reprasentiert entsprechend das
Arbeitsaufnahmevermaogen bis zum Bruch der Verbindung (Agruch)-

Flugeteilspannung s¢

A

S F,max

—+
I

F/(b'ly) (13.1)

(7))
n
I

F/(b's) (13.2)

Sp =1 'l(j/S (133)

i Y
— — b ;l A= oFdL  (13.4)

v

Probenverlangerung Dl

Bild 13.2.1.4: Spannung-Verformung-Verlauf im Zugscherversuch
gemal DIN EN 1465, schematisch

Die Bruchfestigkeit kann durch die mittlere Flgeteilspannung beim Bruch oder
durch die mittlere Schubspannung in der Klebfuge (Nennschubspannung)
ausgedrickt werden. Die Nennschubspannung t und die Figeteilspannung se
sind durch die in Bild 13.2.1.4 angegebene Beziehung miteinander verknupft.
Gemal3 DIN EN 1465 wird die mittlere Nennschubspannung beim Bruch auch als
Zugscherfestigkeit bezeichnet.
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13.2.2 Festigkeitsverhalten ohne Korrosionseinfluss
Im Bild 13.2.2.1 sind beispielhaft Spannung-Verformung-Diagramme, wie sie in

den Versuchen ermittelt wurden, dargestellt. Auf eine komplette Darstellung
samtlicher Diagramme wird aufgrund der Menge der Daten verzichtet.

20 Vergleich 1.05-17-EPOx.xIs

T
Betamate 1496 - unbeh /

Fugeteilwerkstoff:
DCO01 ZE75/75

XB 5103 - unbeh Vorbehandlung:
alkalische Reinigung

(I
a1
I

\
XB 5103 - beh Betamate 1496 - beh
Klebschichtdicke dk:
0,5 mm

Prufgeschwindigkeit:
10 mm/min

Nennschubspannung t [MPa]
=
o

Priftemperatur:
5 Raumtemperatur

Probenanzahl n:
>4

0 5 10 15 20
Probenverlangerung [mm]

Bild 13.2.2.1: Spannung-Verformung-Diagramm — DCO01 ZE 75/75
mit den Klebstoffen XB 5103 und Betamate 1496

Zieht man die Zugscherfestigkeit jedoch in diesem Fall als Vergleichkriterium
heran, ist bei den untersuchten Klebverbindungen im Ausgangszustand kein
bzw. nur sehr geringer Abfall von der Probe mit freier Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung im Vergleich zur Klebverbindung mit
Kontraktionsbehinderung zu erkennen, siehe Bild 13.2.2.2.
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40
XB 5103 2
30 Fugetell .
siehe Diagramm
E Vorbehandlung:
= siehe unten
£
Klebstoff:
siehe Diagramm
Klebschichtdicke:
dy = 0,5 mm
unbeh beh wunbeh beh unbeh beh unbeh beh Prufgeschwmdlgkelt
H1000 DCO1 ZE75/75 AA 6016 AZ31B h .
COL ZE78ITS P 10 mm/min
40 . _
XD 4600 Priftemperatur:
Raumtemperatur
30
E
£ 20
: Vorbehandlungen:
H1000 / DCO1 ZE75/75
10 alkalische Reinigung
AA6016
0 alkalische Reinigung
unbeh beh unbeh beh unbeh beh wunbeh beh
H1000 DCO01 ZE75/75 AA 6016 AZ31B hp AZ31B hp .
Gelbchromatierung
40 \Vergleich Zugscherergebnisse xls
Betamate
1496
30 -
T
o
2. 20 |
£
10
0 |

unbeh beh wunbeh beh wunbeh beh unbeh beh
H1000 DCO01 ZE 75/75 AA 6016 AZ31B hp

Bild 13.2.2.2: Vergleich der maximalen Zugscherfestigkeit t ax
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Betrachtet man jedoch unter den gleichen Bewertungskriterien die Brucharbeit,
werden die Unterschiede deutlicher.

Beim hochfesten sproden Klebstoff XB 5103 ist bei allen Klebverbindungen mit
Ausnahme der gelbchromatierten Magnesiumlegierung ein deutlicher Abfall der
Bruchdehnung von den Klebverbindungen mit freier Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung hin Zu denen mit  Behinderung der
Klebschichtdickenkontraktion erkennbar, siehe Bild 13.2.2.3.

=r—

Vorbehandlung:
siehe Kapitel 5

30

20

10

Klebstoff:
XB 5103

Klebschichtdicke:
dk=0,5mm

ABruch [Nm]

Prufgeschwindigkeit:
10 mm/min

Priftemperatur
Raumtemperatur

1,68 1,25 1,21 1,17

unbeh beh wunbeh beh wunbeh beh unbeh beh Standardabweichung
H1000 DCO1 ZE75/75 AA 6016 AZ31B hp (n>4)

Bild 13.2.2.3: Vergleich des Arbeitsaufnahmevermdgens bis zum Bruch
(XB 5103)

Entsprechendes gilt auch fir Klebverbindungen mit dem hochfesten, aber im
Vergleich zum XB 5103 verformungsféahigeren Klebstoff XD 4600. Allerdings ist
der Abfall nicht mehr so stark wie beim XB 5103, siehe Bild 13.2.2.4.

Bei dem noch verformungsféahigeren Klebstoff Betamate 1496 ist der prozentuale
Abfall von der in Klebschichtdickenrichtung kontraktionsbehinderten
Klebverbindung hin zur Klebverbindung mit freier Kontraktion mit dem Klebstoff
XD 4600 vergleichbar, allerdings bei einem weitaus hQheren
Arbeitsaufnahmevermogen, wie in Bild 13.2.2.5 zu erkennen.
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50 __Vergleich Zugscherergebnisse.xls /
——
Vorbehandlung:
40 siehe Kapitel 5
Klebstoff:
= 30 XD 4600
= Klebschichtdicke:
S dk = 0,5 mm
Z 20
< Prufgeschwindigkeit:
10 mm/min
7,34 6,47 )
10 Priftemperatur:
Raumtemperatur
0 Mittelwert und

unbeh beh wunbeh beh wunbeh beh unbeh beh Standardabwe|Chung
H1000 DCO1 ZE75/75 AA6016  AZ31B hp (n>4)

Bild 13.2.2.4: Vergleich des Arbeitsaufnahmevermdgens bis zum Bruch
(XD 4600)

1 2 O Vergleich Zugscherergebnisse.xis
t ”

100 Vorbehandlung:
siehe Kapitel 5
80 1 Klebstoff:
= Betamate 1496
pd
= 60 - Klebschichtdicke:
é dx = 0,5 mm
<
40 - 35,20 29,00 Priifgeschwindigkeit:
10 mm/min
20 Pruftemperatur:
819 731 Raumtemperatur

Mittelwert und

unbeh beh unbeh beh unbeh beh unbeh beh Standardabweichung
H1000 DCO1 ZE 75/75 AA 6016  AZ31B hp (n>4)

Bild 13.2.2.5: Vergleich des Arbeitsaufnahmevermdgens bis zum Bruch
(Betamate 1496)
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Die Magnesiumklebverbindungen zeigten bei allen drei Klebstoffen einen
Einfluss des Kontraktionsbehinderungszustandes auf die Arbeitsaufnahme bis
zum Bruch. Mitverantwortlich hierfur ist allerdings auch die Chromatschicht, von
der in beiden Varianten das Versagen ausgeht.

13.2.2.1 Einfluss der Klebschichtdicke

Der Zusammenhang zwischen der Klebschichtdicke und dem daraus
resultierenden Festigkeitsverhalten ergibt sich nicht allein aus der geometrischen
Abhangigkeit, da sich mit der Klebschichtdicke auch die
Klebschichteigenschaften &andern, siehe Kapitel 7. Die Summe der
EinflussgroRen bewirkt jedoch einen Abfall der Festigkeit mit zunehmender
Klebschichtdicke. Grinde hierfur sind unter anderem:

- Die Querkontraktionsbehinderung, die zur Erh6hung der Festigkeit
beitragt, nimmt mit zunehmender Klebschichtdicke ab

- Das Auftreten von Inhomogenitaten, z.B. durch Lufteinschlisse

- Das zunehmende Biegemoment durch die vergrof3erte Exzentrizitat bei
Erh6hung der Klebschichtdicke

Von nicht unerheblicher Bedeutung fiir den Abfall der Festigkeit mit
zunehmender Klebschichtdicke ist jedoch auch in diesem Fall der innere
Spannungszustand. Aus Kapitel 9.2 ist bekannt, dass sich der durch
Hartungseigenspannungen hervorgerufene innere Spannungszustand mit
zunehmender Klebschichtdicke erhoht. Ferner haben die Untersuchungen in
Kapitel 10 gezeigt, dass sich auch in den Proben mit freier Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung nach der Hartung ein innerer Spannungszustand
einstellt, der jedoch im Fall der Behinderung dieser Kontraktion weitaus héher
liegt. Diese  Erkenntnisse  werden  nun  wiederum  durch  die
Festigkeitsuntersuchungen an einschnittig tUberlappten Klebverbindungen unter
Variation der Klebschichtdicke und der Kontraktionsmdglichkeit in
Klebschichtdickenrichtung bestatigt, wie aus Bild 13.2.2.1.1 hervorgeht.
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Vergleich des klebschichtdickenabhangigen Festigkeitsverhaltens.xls

40 I | 2

Fugeteil:
DCO01 ZE 75/75

30 ~
Vorbehandlung:
alkalische Reinigung

Klebstoff:
20 - XB 5103

Asruch [Nm]

Prufgeschwindigkeit
10 mm/min

Priftemperatur:
10 - Raumtemperatur

518 Mittelwert und
) 0,64 Standardabweichung
(n>3)

0,5mm 1mm 2mm
unbeh beh unbeh beh unbeh beh

dx [mm]
Bild 13.2.2.1.1: Vergleich des klebschichtdickenabhangigen Festigkeitsverhaltens

13.2.3 Einfluss der klimatisch-korrosiven Beanspruchung

Wie im Stand der Erkenntnisse (Kapitel 3) erlautert, gibt es eine Vielzahl von
Schadigungsmechanismen, die in unterschiedlichem MalRe auf eine
Klebverbindung einwirken und das Festigkeits- bzw. Bestandigkeitsverhalten
zumeist negativ beeinflussen. Der schadigende Einfluss zeigt sich auch in den
nachfolgend dargestellten Untersuchungen zur Uberlagerung von inneren
Spannungen mit klimatisch-korrosiver Beanspruchung.

Im Falle des Klebstoffes XB 5103 ist nach klimatisch-korrosiver Beanspruchung
hinsichtlich der Arbeitsaufnahme bis zum Bruch kein Unterschied mehr zwischen
der Zugscherproben mit und ohne Behinderung der Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung erkennbar, siehe Bild 13.2.3.1.
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DCO1 ZE 75/75 - alkalisch gereinigt H1000 - alkalisch gereinigt

150 Vergleich 1.05-17-EP01.xls l 50 Vergleich 1.23-17-E} s
unbeh beh unbeh beh
—_ dk = 0,5 mm dk = 0,5 mm
£100 '£100
Z, p
15,1
61 63 59 59 1,68 1,18 0,62 1,25 1,15 0,53
0 - 0 ‘
AFW KKT VFB AFW KKT VFB AFW KKT VFB AFW KKT VFB
Klebstoff:
XB 5103 H1000 - alkalisch gereinigt
150 Vergleich 1.23-17-EP01 (1mm).xi
Klebschichtdicke: Hnlerety L
siehe Diagramm _ de= 1.0 mm
.. . . 100
Prufgeschwindigkeit: §
10 mm/min .
Priftemperatur: 2 50
Raumtemperatur
- 0,72 061 0,00 059 052 0,00
Mittelwert und 0 ;
Standardabweichung AFW KKT VFB AFW KKT VFB
(n>3)
AA 6016 - alkalisch gereinigt AZ31B hp - gelbchromatiert
150 unbeh beh 150 7= L;nbeh beh
. de =0,5mm dy =0,5mm
g 100 '£100
= z
5 50 5 50
< 5,16 153 3,17 162 | <
1,21 1,03 1,00 1,17 0,97 1,00
Q | mi— ‘ 0 \
AFW KKT VFB AFW KKT VFB AFW KKT VFB AFW KKT VFB

Bild 13.2.3.1: Vergleich der Arbeitsaufnahme bis zum Bruch unter
klimatisch-korrosiver Beanspruchung, Klebstoff XB 5103

Offensichtlich hat die vergleichsweise hohe Feuchteaufnahme des XB 5103
(Kapitel 12) zum einen zu einer 'Weichmachung' und somit zu einem Abbau der
inneren Spannungen, zum anderen jedoch durch die Kombination aus Feuchte
und Temperaturwechsel in beiden Fallen zum ‘Aufsprengen’ der
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Klebschichtstruktur gefuhrt. Die Auswirkungen der Kombination aus Feuchte und
Temperaturwechsel zeigen sich besonders aussagekréftig im Keiltest (Kapitel
13.4).

Grundsétzlich gibt es jedoch einen Abfall vom Anfangswert (AFW) hin zu den
ausgelagerten Proben. Dabei fallt auf, dass der Abfall umso grof3er ist, je besser
das anfangliche Tragfahigkeitsvermégen. Mit Ausnahme der Klebverbindungen
mit den Stahlfigeteilen H1000 zeigten sich in den untersuchten ZeitrGumen
jedoch keine Unterschiede zwischen den jeweiligen Alterungstests, die Werte fir
den KKT und die verschéarfte Freibewitterung liegen auf gleichem Niveau. Beim
vergleichsweise schlecht gegen Korrosion geschitzten unverzinkten H1000
hingegen fuhrte die einjahrige Freibewitterung zu einem sehr starken
Korrosionsangriff und zur korrosiven Unterwanderung der Klebschicht, wahrend
dieser Vorgang nach dreimonatiger KKT-Lagerung noch nicht vollzogen war.
Dieses zeigt sich besonders eindrucksvoll bei den Klebverbindungen mit der
Klebschichtdicke von 1mm, siehe Bild 13.2.3.2.

> VFB

S KKT

J

Bild 13.2.3.2: Vergleich der Bruchflachen H1000 — alkalisch gereinigt — XB 5103
(VFB / KKT), dy = 1mm

Gut erkennbar ist jeweils der Ausgangspunkt der korrosiven Unterwanderung. An
den Uberlappungsenden ist aufgrund der austretenden Klebstoffwulst eine im
Vergleich zur Klebfuge dickere Klebschicht vorhanden, in der nach den
Erkenntnissen aus den vorangegangenen Untersuchungen das
Kontraktionsbestreben am groften ist. Dies fuhrte im Fall der untersuchten
unverzinkten Stahlklebverbindungen zu einem aufklaffenden Spalt zwischen
Fugeteil und Klebschicht, der ideale Voraussetzungen fir eine fortschreitende
korrosive Unterwanderung bietet.
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Gleiches gilt fur die Klebverbindungen des H1000 mit dem Klebstoff Betamate
1496. Allerdings ist bei diesem Klebstoff der Abfall der Arbeitsaufnahme bis zum
Bruch bereits nach dreimonatigem KKT hoher als beim XB 5103. Dies héngt
damit zusammen, dass die Feuchteaufnahme des XB 5103 im
Sattigungszustand zwar absolut gesehen hoher, der anfangliche Anstieg der
Feuchteaufnahme beim Betamate 1496 jedoch steiler ist. Dies bedeutet, beim
Betamate 1496 beginnt die korrosive Unterwanderung schneller, wie auch in Bild
13.2.3.3 erkennbar, was sich vor allem bei kurzen Prifzeiten, wie z.B. im KKT,
bemerkbar macht, weil sich dort noch keine Sattigung in der Klebfuge eingestellt
hat.

VFB KKT

Bild 13.2.3.3: Vergleich der Bruchflachen H1000 — alkalisch
gereinigt — Betamate 1496 (VFB / KKT), dx = 1mm

Auch beim Betamate 1496 ist keine allgemeingultige Differenzierung nach der
Art der klimatisch-korrosiven Beanspruchung mdglich. Es fallt jedoch auf, dass
die Leichtmetallklebverbindungen mit Behinderung der Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung nach klimatisch-korrosiver Beanspruchung tendenziell
ein besseres Tragverhalten besitzen als die Klebverbindungen mit freier
Kontraktionsmdoglichkeit.

Allerdings lasst das Tragverhalten der Klebverbindungen mit dem Betamate
1496 nach klimatisch-korrosiver Beanspruchung mit einer Ausnahme starker
nach als beim XB 5103, siehe Bild 13.2.3.4.

Denn eine offensichtlich sehr gute Klebverbindung geht der Betamate 1496
dabei auf verzinkter Stahloberflache ein. Der Abfall im Tragverhalten ist hier
sowohl nach dreimonatigem KKT als auch zwolfmonatiger verschéarfter
Freibewitterung sehr gering.
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DCO1 ZE 75/75 - alkalisch gereinigt H1000 - alkalisch gereinigt
150 Vergleich 1.05-17-EP08 xls 1 ergleich 1.23-17-EP08.xls
unbeh beh 50 unbeh beh
dx = 0,5 mm
I — dx = 0,5 mm
'=100 - £100
= Z
<BEE 50 | 5 50
82 46 38 73 46 37
0 - 0 ,-_—_—_'___—_-
AFW KKT VFB AFW KKT VFB AFW KKT VFB AFW KKT VFB
Klebstoff: _ o
Betamate 1496 N H1000 - alkalisch gereinigt
150 === unbeh beh
Klebschichtdicke:
siehe Diagramm —_ de = 1,0 mm
) o €100
Priifgeschwindigkeit: =
10 mm/min 5
" , < 50
Priftemperatur:

Raumtemperatur _ 83 28 003 81 26 00
Mittelwert und o . -
Standardabweichung AFW KKT VFB AFW KKT VFB
(n>3)

AA 6016 - alkalisch gereinigt AZ31B hp - gelbchromatiert

l 5 0 Vergleich 4.2-17-EP08.xls l 5 O Vergleich 5.3-13-EP08.xIs

unbeh beh unbeh beh
—_ I dk =0,5mm —_ dk =0,5mm
=100 £100
p p
S S o 35,2 29,0
5 50 - :

<
< 11,2 | 75 11,1 I 10,3 10,9
0 - 0 -

AFW KKT VFB AFW KKT VFB

AFW KKT VFB AFW KKT VFB

Bild 13.2.3.4: Vergleich der Arbeitsaufnahme bis zum Bruch unter klimatisch-
korrosiver Beanspruchung, Klebstoff Betamate 1496

Der Klebstoff XD 4600 (siehe Bild 13.2.3.5) zeigt bei dem Aluminiumfugeteil
AA6016 wie auch schon der Betamate 1496 bei Kontraktionsbehinderung in

Klebschichtdickenrichtung nach verscharfter

Freibewitterung ein besseres

Tragverhalten als die Klebverbindungen mit freier Kontraktion. Gleiches gilt fur

die Magnesiumklebverbindung mit dem XD 4600, allerdings nur
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verschéarfter Freibewitterung. Nach dreimonatigem KKT ist kein Unterschied in
der Arbeitsaufnahme bis zum Bruch erkennbar.

AA 6016 - alkalisch gereinigt Klebstoff:
150 7= inben beh XD 4600
Klebschichtdicke:
100 dk = 0,5 mm
Z.
5 Prufgeschwindigkeit:
5 10 mm/min
<QED 50
25 - a8 Priftemperatur:
0 — i Raumtemperatur
AFW KKT VFB AFW KKT VFB Mittelwert und
Standardabweichung
AZ31B hp - gelbchromatiert (n>3)
150 unbeh beh
'£100
=
2 50
73 40 28 65 40 37
0 ,-h—u

AFW KKT VFB AFW KKT VFB

Bild 13.2.3.5: Vergleich der Arbeitsaufnahme bis zum Bruch unter
klimatisch-korrosiver Beanspruchung, Klebstoff XD 4600

Das bei den Magnesiumklebverbindungen zum Vergleich untersuchte 2K-System
SikaPower 460C1 (siehe Bild 13.2.3.6) zeigte insgesamt einen sehr geringen
Abfall des Tragverhaltens, wobei die Werte nach verschéarfter Freibewitterung
uber denen nach KKT lagen. Bei diesem Klebstoff fallt auf, dass die
Arbeitsaufnahme bei Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung
generell hoher ist als bei freier Kontraktion. Da der Uberwiegende Teil der
Vernetzungsreaktion bereits bei Raumtemperatur stattfand und der
Ofendurchlauf nur zum Erreichen der Endfestigkeit erfolgte, fuhrt der
Ofendurchlauf  offensichtlich zu einer Entspannung der durch die
Kontraktionsbehinderung gerichteten Klebstoffstruktur mit der Folge einer
erhohten Tragfahigkeit.
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AZ31B hp - gelbchromatiert K;E:lg);%ver 460C1
150 Wmljnbeh beh
Klebschichtdicke:

dk = 0,5 mm

%100 PrUfgeschyvindigkeit:

= 10 mm/min

;E 50 Priiftemperatur:
Raumtemperatur

0 ,ﬁ_ﬂ_s—’oTs—’Qﬂ Mittelwert und
Standardabweichung
AFW KKT VFB AFW KKT VFB (n>3)

Bild 13.2.3.6: Vergleich der Arbeitsaufnahme bis zum Bruch unter klimatisch-
korrosiver Beanspruchung, Klebstoff SikaPower 460C1

13.3 Untersuchungen bei schwingender Beanspruchung

In den meisten praktischen Anwendungsféallen kann nicht von einer rein
statischen Beanspruchung der Klebverbindung ausgegangen werden, sie muss
vielmehr fir Lastschwingungen unterschiedlicher Amplitude und Frequenz
ausgelegt werden. Als Beispiele moégen der Flugzeug-, Automobil- und
Maschinenbau dienen. Um im Laborversuch Vergleiche mit den Werten der
statischen Kurzzeitfestigkeit zu ermoéglichen, ist es zweckmalig, die fur die
dynamische Festigkeitsermittiung verwendeten Prifkorper soweit wie maoglich
ahnlich zu gestalten, d.h. die Klebfugengeometrie fiur den Zug- bzw.
Zugscherversuch zugrunde zu legen. Somit erfolgte die Prifung aufgrund der
Probengeometrie im Zugschwellbereich nach DIN 53285, da Druckkréfte zum
Einknicken der Probe fihren wirden.

Die Probenabmessungen sind in Bild 13.3.1 dargestellt.

100

70

16

— _—
- -

Bild 13.3.1: Form und Abmessungen der Klebverbindungen
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Die Herstellung der Klebverbindungen erfolgte entsprechend der Herstellung der
Probenkdrper zur Prufung unter quasistatischer Beanspruchung (vgl. Bild
13.2.1.2).

Wie schon bei den Untersuchungen zum mechanischen Verhalten (Kapitel 7)
und den Probenkérpern fir Messungen unter quasistatischer Beanspruchung
(Kapitel 13.2) wurden auch hier zwei Varianten von Klebverbindungen mit
unterschiedlichen Behinderungszustanden hergestellt, siehe Bild 13.3.2.

Bei der Variante 1 wurde die Kontraktion der Klebschicht in
Klebschichtdickenrichtung durch zwei etwa 3 mm lange Metalldréhte
unterbunden, wahrend Variante 2 ohne diese Distanzierung hergestellt wurde
und somit eine Kontraktion in Dickenrichtung mdglich war.

N\

Fugeteil

Klebstoff

Y

Variante 1 Variante 2
Schnitt A-A Schnitt A-A

Distanzierungs-

Bild 13.3.2: Varianten von Klebungen der einschnittig
uberlappten dinnen Zugscherproben
(Zugschwellprifung)

132



Kapitel 13 Festigkeits- und Bestandigkeitsverhalten

Die Untersuchungen wurden in einer servohydraulischen dynamischen
Prifmaschine unter sinusférmiger Zugschwellbelastung bei 10 Hz auf
verschiedenen Lastniveaus durchgefihrt.

Das Verhaltnis aus unterer Kraft F, und oberer Kraft F, wurde bei allen
Laststufen konstant bei R = 0,25 gehalten. Die mittlere Kraft F, und die
Ausschlagskraft F, ergeben sich dann geman Bild 13.3.3.

Fu[kN] | Fo[kN] | Fa[kN] | Fm[kN] | R=FJF,
Stufe 1 2 8 3 5 0,25
Stufe 2 2,5 10 3,75 6,25 0,25
Stufe 3 3 12 4,5 7,5 0,25
Stufe 4 4 16 6 10 0,25

Bild 13.3.3: Untersuchte Laststufen der Zugschwellprifung

Unter dynamischer Zugschwellbeanspruchung zeigt sich bei allen drei
untersuchten Klebstoffen ein deutlicher Abfall der Lastspielzahlen bei den
distanzierten Klebungen zur Kontraktionsbehinderung in
Klebschichtdickenrichtung, sowohl bei den Aluminium- (Bilder 13.3.4 bis 13.3.6)
als auch den Magnesiumklebverbindungen (Bilder 13.3.7 und 13.3.8).

10 ] 000 ] 000 Neue Versuchsreihe AC120 (4.2-17).xis F U g ete | I .

AA 6016

1.000.000 Vorbehandlung:

alkalische Reinigung
Klebschichtdicke:

dk = 0,5 mm
Schwingbreite:

2-8 kN, R=0,25
Schwingfrequenz:

10 Hz (Sinus)

Priftemperatur:
Raumtemperatur

Schwingspielzahl n

Mittelwert und
Standardab-
weichung (n>3)

unbeh beh unbeh beh unbeh beh
XB 5103 XD 4600 Betamate 1496

Bild 13.3.4: Schwingspielzahlen AA 6016 - alkalisch gereinigt
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Dabei ist der Abfall umso geringer, je verformungsfahiger der Klebstoff, wie aus
den Bildern 13.3.4 und 13.3.7 hervorgeht. Damit entsprechen die Resultate den
Untersuchungen bei quasistatischer Beanspruchung.

Weitaus bemerkenswerter ist jedoch die Tatsache, dass der Abfall der
Schwingspielzahlen bei Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung
mit zunehmendem Lastniveau gréRRer wird, d.h. je hoher das Lastniveau, desto
groRer der Unterschied der Schwingspielzahlen zwischen den Proben mit freier
und behinderter Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung, siehe Bilder 13.3.5
und 13.3.8.

10.000.000 ' Flgeteil:

2 AA 6016

Vorbehandlung:
alkalische Reinigung

Klebstoff:
XD 4600

Klebschichtdicke:
dk = 0,5 mm

Schwingfrequenz:
10 Hz (Sinus)

Pruftemperatur:
Raumtemperatur

1.000.000

Schwingspielzahl n

Mittelwert und
Standardab-
weichung (n>3)

unbeh beh unbeh beh unbeh beh
2-8 2,5-10 3-12
Schwingbreite [kN]

Bild 13.3.5: Schwingspielzahlen AA6016 - alkalisch gereinigt - XD 4600

Zur Erklarung kann die Tatsache herangezogen werden, dass durch die
Erhohung des Lastniveaus und damit der Ausschlagkraft F, bei gleichbleibender
Schwingfrequenz die Geschwindigkeit zum Erreichen der Krafte F, und F,
ansteigt. Mit zunehmender Geschwindigkeit vermag der Klebstoff jedoch der
Deformation aufgrund der Lastwechsel nicht in dem Mal3e zu folgen, was in
Verbindung mit der durch die Kontraktionsbehinderung bereits vorhandenen
Schwéchung zum schnelleren Versagen fiihrt.
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50 1 Flgeteil:
AA 6016
I o | XD 4600, unbeh | Vorbehandlung:
4.5 alkalische Reinigung
Klebschichtdicke:
E4,0 : dx = 0,5 mm
= j XD 4600, beh | ~me_ Schwingfrequenz:
T 35 10 Hz (Sinus)
’ Priftemperatur:
Raumtemperatur
3,0 ; 0 ValiaN I SN
| XB 5103, beh | | XB 5103, unbeh | _
‘ [ Mittelwert und
o5 4| Betamate 1496, beh |—| Betamate 1496, unbeh | Standardab-
’ weichung (n>3)
1,E+03 1,E+04 1,E+05 1,E+06

Lastspiele n

Bild 13.3.6: Vergleich der Schwingspielzahlen AA 6016 — alkalisch gereinigt

Bei den Magnesiumklebverbindungen wurden neben den ungealterten auch
Proben nach Alterung im KKT untersucht. Deutlicher noch als bei den
guasistatischen Untersuchungen ist hier der Einfluss der
Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung, also des inneren
Spannungszustandes, zu erkennen, siehe Bild 13.3.7.

10.000.000 s Fiigeteil:
AZ31B hp

Vorbehandlung:
Gelbchromatierung

Klebschichtdicke:
dy=0,5mm

Schwingbreite:
2-8 kN, R=0,25
Schwingfrequenz:
10 Hz (Sinus)

Priftemperatur:
Raumtemperatur

1.000.000

100.000

10.000

Schwingspielzahl n

100 Mittelwert und

unbeh  beh  unbeh  beh  unbeh  beh Standardab-
XB 5103 XD 4600 XD 4600 KKT weichung (n>3)

Bild 13.3.7: Schwingspielzahlen AZ31B hp - gelbchromatiert
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Unter schwingender Beanspruchung betragt der Abfall der Arbeitsaufnahme bis
zum Bruch nach dreimonatiger Lagerung im KKT bei den Klebverbindungen mit
Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung 68% bezogen auf die
unbehinderte Klebverbindung. Auch hier ist zu bemerken, dass bei samtlichen
gealterten Proben die Bruchursache im Versagen der Chromatierschicht lag.
Allerdings ist die Standardabweichung bei den Klebverbindungen mit freier
Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung vergleichsweise hoch, so dass dieser
Abfall der Schwingspielzahlen nicht eindeutig dem inneren Spannungszustand
zugeordnet werden kann. Dennoch liefern diese Resultate wichtige Erkenntnisse.
Auch wenn die Beurteilungskriterien unterschiedlich sind (Arbeitsaufnahme bis
zum Bruch bzw. Schwingspielzahl), zeigen sie doch, dass im KKT gealterte
Klebverbindungen deutlich anfélliger gegentiber Zugschwellbeanspruchung sind
als gegeniber quasistatischer Belastung.

Wahrend die mit dem XD 4600 gefugten Magnesiumklebverbindungen im
guasistatischen Zugversuch nach KKT-Lagerung noch 39% bzw. 57% der
Arbeitsaufnahme der Anfangswerte erreichten, fielen die Schwingspielzahlen
nach Alterung auf unter 1% des Anfangswerte ab.

10.000.000 === Fiigeteil:
AZ31B hp
Vorbehandlung:
Gelbchromatierung

Klebstoff:
XD 4600

Klebschichtdicke:
dk = 0,5 mm
Schwingfrequenz:
10 Hz (Sinus)

Priftemperatur:
Raumtemperatur

Schwingspielzahl n

Mittelwert und
unbeh beh unbeh beh unbeh beh Standardab-
2-8 2,5-10 3-12 weichung (n>3)
Schwingbreite [kN]

Bild 13.3.8: Schwingspielzahlen AZ31B hp — gelbchromatiert — XD 4600

136



Kapitel 13 Festigkeits- und Bestandigkeitsverhalten

13.4 Modifizierter Keiltest

Wegen der einfachen Handhabung wird in der Praxis vorrangig der
Zugscherversuch nach DIN EN 1465 zur vergleichenden Bewertung von
Klebverbindungen herangezogen.

Beim modifizierten Keiltest kdnnen infolge der linienférmigen Beanspruchung in
der Klebschicht im Bereich der in etwa senkrecht dazu angreifenden &auf3eren
Kréafte die Unterschiede in der Haftfestigkeit im Vergleich zur flachenfGrmigen
Beanspruchung vielfach besser erkannt werden. Hinzu kommt, dass die
Klebschicht im belasteten Zustand ausgelagert wird, somit im Allgemeinen eher
den wahren Verhaltnissen unter Betriebsbedingungen entspricht.

Durch die kontinuierliche Dokumentation ist es ebenso maoglich, die
Zusammenhange zwischen der jeweiligen (klimatisch-korrosiven)
Beanspruchung und der daraus resultierenden Auswirkung auf die Haftung
durch den Rissfortschritt zu ermitteln. Von besonderer Bedeutung sind dabei die
Auswirkungen des sich infolge der Temperaturwechselbeanspruchung aufgrund
der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Figeteil und
Klebschicht &ndernden inneren Spannungszustandes.

Die nachfolgend beschriebenen Untersuchungen wurden mit dem modifizierten
Keiltest gemafd [84] durchgefiihrt. Die Probenform und die Versuchsanordnung
sind in Bild 13.4.1 dargestellt.

 a . dy
h —:r
| ao ol I - t

a Rissfortschritt unter Bewitterung

h Keilhthe

ao freie Biegelange (Abstand Keil — Klebschicht)
Ik Klebschichtlange

dx Klebschichtdicke

Bild 13.4.1: Probenform und Versuchsanordnung — modifizierter Keiltest

Die Verspannung der Flgeteile durch den Keil erfolgt derart, dass in der
Klebfuge infolge der mechanischen Beanspruchung zunachst noch kein Riss
entsteht. Entsprechend muss die maximale Klebschichtnormalbeanspruchung
Symax unterhalb der Kohasionsfestigkeit der zu prufenden Klebstoffe liegen.
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Dieses wird durch entsprechende Wahl der Keilhohe h und der freien Biegelange
a, sichergestellt. Die Auslegung der Keilh6he und der freien Biegelange erfolgte
mit Hilfe eines in [84] entwickelten Software-Tools unter Vorgabe der uber die

elastische Fugeteilverformung in die Klebschicht eingebrachte Energie Ao.

Die Herstellung der Klebverbindungen erfolgt geméafd nachfolgendem Schema

(Bild 13.4.2):

Heraustrennen der Fugeteile aus den Halbzeugen

\

|

Durchflhrung de

r Vorbehandlung

\

|

Fugen der Verbindungen in einer Fixiervorrichtung

Mg-Klebverbindungen

Vorharten der Klebverbindung
150°C / 15 Minuten

Y

Elektrostatische
Pulverbeschichtung

Y

Endhartung der Klebverbindung
und Einbrennen der Grundierung:
180°C / 20 Minuten

Al- und St-
Klebverbindungen

|

Hartung der K

lebverbindung

180°C / 20 Minuten

\

I

Klebverbi

2K-Grundierung (nur St-

ndungen)

\

|

Einsetzen

der Keile

Bild 13.4.2: Herstellung der Klebverbindungen

Anschlielend werden die Pruflinge kinstlicher oder naturlicher Bewitterung Uber
beliebig gewiinschte Zeiten ausgesetzt. Dabei haben Untersuchungen von [85,
86] ergeben, dass speziell der Klima-Korrosions-Wechseltest (KKT) aufgrund der
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Kombination aus Feuchte und ausgepragten Temperaturwechseln bei dieser Art
der Klebschichtbeanspruchung zu aussagekréaftigen Ergebnissen flhrt.
Bewertungskriterien bei diesem modifizierten Keiltest sind der Rissfortschritt
unter Bewitterung und die Bruchart.

Das Versagen der Klebverbindungen erfolgt unter den beschriebenen
Versuchsbedingungen i. d. R. augenscheinlich adhasiv, wie bisherige Versuche
zeigen [85-90]. Der Test scheint daher grundsatzlich zur Charakterisierung der
Haftbestandigkeit von Klebverbindungen geeignet zu sein.

Die Priufmethode beinhaltet demnach zwei fiir eine gezielte Beurteilung der
Haftbestandigkeit bedeutsame Aspekte:
- Die Alterungs- bzw. Korrosionsprifung erfolgt unter mechanischer
Beanspruchung und zwar mit geringem Aufwand.
- Die Beanspruchung der Klebschicht an der ,Ril3spitze” (a = 0) erfolgt
linienformig.

Die in den Bildern 13.4.3 bis 13.4.5 dargestellten Rissfortschrittsverlaufe zeigen
allesamt eine bessere Haftbestandigkeit des elastifizierten Epoxidharzklebstoffes
Betamate 1496 gegenitber dem spréden, kaum verformungsfahigen XB 5103.
Auffallig ist in diesem Zusammenhang, dass die Spriinge im Rissfortschritt in der
Temperaturwechselphase erfolgten, wahrend die Risslange in der
Schwitzwasserlagerung der Proben nahezu konstant blieb.

Keiltest 1.23-17-EPOx (22,5 MPa).xls
| 1. Zyklus KKT | 2. Zyklus KKT | 3. Zyklus KKT | 4. Zyklus KKT | 5. Zyklus KKT |
50 | || || ||

Fugeteil:

€4o H1000, s=1,5 mm
e
© Vorbehandlung:
=30 alkalische Reinigung
§ 2 XB 5103 Klebschichtdicke:
5 ﬁ‘ d = 0,5 mm
2
2 I’\ Betamate 1496 Symac = 22,5 MPa

R I Ao =50 Nmm

O oy ® T ® ‘\“ 1 & T T T T T

0 14 28 42 56 70 84 98 112 126 140
Prifzeit [Tage]

Bild 13.4.3: Keiltest — Rissfortschritt
H1000 — alkalisch gereinigt (Symax = 22,5 MPa)
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X-17-EPOX (32,5 MPa).xis

| 1. Zyklus KKT | 2. Zyklus KKT | 3. Zyklus KKT | 4. Zyklus KKT | 5. Zyklus KKT |
50 | || || ||

Fugeteil:

€4o AA 6016, s=1,0 mm
e
© Vorbehandlung:
=30 alkalische Reinigung
< o
2 5 Klebschichtdicke:

0
= XB 5103 dx = 0,5 mm
£ A—0
& —
X 10 Symax = 32,5 MPa

Betamate 1496 Ao =50 Nmm

0 14 28 42 56 70 8 98 112 126 140
Prifzeit [Tage]

Bild 13.4.4: Keiltest — Rissfortschritt
AA 6016 — alkalisch gereinigt (Symax = 32,5 MPa)

X-17-EPOX (425 MPa).xis

| 1. ZyKlus KKT | 2. Zyklus KKT | 3. Zyklus KKT | 4. Zyklus KKT | 5. Zyklus KKT |
50 Il || | [ |

Fugeteil:
=40 AA 6016, s=1,0 mm
£ XB 5103
© Vorbehandlung:
h= 30 // Betamate 1496 alkalische Reinigung
s — . | Kiebschichtdicke:
5 f H dx = 0,5 mm
& p—
X 10 —j Symax = 42,5 MPa

,——Q—A/")—;—j AO =50 Nmm

42 56 70 84 98 112 126 140
Prifzeit [Tage]

Bild 13.4.5: Keiltest — Rissfortschritt
AA 6016 — alkalisch gereinig (sy,max = 42,5 MPa)

o
<
- [

o
[EnY
5N
N
o

Eine Erklarung fir diesen Zusammenhang lasst sich aufgrund der Erkenntnisse
aus den Kapiteln 11 (Dichtebestimmung) und 12 (Feuchteaufnahme) und den
physikalischen Eigenschaften des Wassers finden. Aufgrund der Morphologie
der Klebschicht ist die Feuchteaufnahme in der Grenzschicht zwischen Klebfuge
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und Fugeteil demzufolge hoher als im mittleren Klebschichtbereich, d.h. in der
Grenzschicht ist der Volumenanteili an Wasser am hdchsten. In der
Temperaturwechselphase bewirkt nun die Besonderheit von Wasser, sich bei
Abkuhlung auf Temperaturen unterhalb von 4°C wieder auszudehnen, wéahrend
die Klebschicht weiterhin kontrahiert, eine Beanspruchung der Klebfuge durch
Thermospannungen mit der Folge struktureller Schadigungen, wie im
Rissfortschritt dokumentiert.

Da die Feuchtekonzentration und damit das Wasservolumen in der Grenzschicht
am grof3ten ist, ist auch hier die Beanspruchung der Klebschicht am stérksten.
Daher erfolgt das Versagen der Klebverbindungen bei dieser Prifmethode wie
beobachtet in allen Fallen adhasiv.

Die Feuchteaufnahme wahrend der Schwitzwasserlagerung bewirkt bei den
Klebstoffen eine gewisse 'Weichmachung' und damit verbunden eine
Reduzierung des Elastizitdtsmoduls. Dies wirkt sich vor allem bei dem sehr
sproden XB 5103 gunstig aus, wie in den Rissfortschrittsverlaufen dokumentiert,
da so Spannungsspitzen reduziert werden konnen. Erfolgt aufgrund der
definierten Parameter eine starke Beanspruchung der Klebfuge mit der Folge
eines schnellen Anrisses noch wahrend der ersten Temperaturwechselphase wie
in Bild 13.4.4, ist der Unterschied zwischen den Klebstoffen deutlicher, als wenn
der Anriss erst nach mehreren Zyklen mit Schwitzwasserlagerung erfolgte.

Etwas differenzierter davon sind die Ergebnisse in Bild 13.4.5 zu beurteilen. Hier
erreicht die durch den Keil auf die Klebfuge wirkende maximale Spannung von
Symax = 42,5 MPa den Wert der maximalen Zugfestigkeit der Klebverbindung im
Stirnzugversuch, was den schnellen Anriss der Klebung unterstitzt hat.

141



Kapitel 14 Zusammenfassung

14  Zusammenfassung

Die Vernetzung chemischer Reaktionsklebstoffe ist bedingt durch das
Aneinanderriicken der Klebstoffmolekile wahrend der Vernetzungsreaktion
generell mit einer Schwindung verbunden, sofern die Klebstoffe nicht schaumend
oder expandierend eingestellt sind.

Bei heiBhartenden Klebstoffen bewirkt zudem die Abkihlung von der
Hartungstemperatur ein deutliches Kontraktionsbestreben der Klebschicht. Daftr
ist der im Vergleich zum Metall deutlich hohere thermische
Ausdehnungskoeffizient der Klebstoffe malRgebend.

Es ist daher davon auszugehen, dass es wahrend des Abbindens im
Stoffverbund zum Aufbau innerer Spannungen und gegebenenfalls zu
Materialschadigungen kommt, vor allem dann, wenn konstruktiv oder auch durch
eingelegte Drahte oder Glaskugeln eine Klebspaltdistanzierung und damit starre
Fixierung erfolgt.

Es Dbestent die Annahme, dass dadurch das Festigkeits- und
Bestandigkeitsverhalten von Klebverbindungen mal3geblich beeinflusst wird.

Ziel dieser Arbeit ist es daher, die Zusammenhange zwischen dem
klebstoffspezifischen Eigenspannungs- und Schédigungszustand sowie deren
Einfluss auf das  Festigkeits- und  Bestandigkeitsverhalten  von
Metallklebverbindungen zu untersuchen.

Zunachst ist das Spannung-Verformung-Verhalten von Klebstoffsubstanzproben
(DIN EN ISO 527) und Klebschichten (Stumpfklebung nach DIN EN 26922) unter
Zugbeanspruchung sowie unter Schubbeanspruchung (Zugscherversuch nach
DIN 54451) untersucht worden. Dabei wurden in den Klebungen mit
verschiedenen Epoxidharzklebstoffen zwei Zustédnde betrachtet:

- Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung wahrend der Hartung maoglich

- Kontraktion in Klebschichtdickenrichtung durch Distanzierung der Fiigeteile

nicht moglich

Es stellte sich heraus, dass sich die mechanischen Eigenschaften insbesondere
unter Zugbeanspruchung senkrecht zur Klebflache durch die infolge der
Distanzierung eingestellte Kontraktionsbehinderung in Klebschichtdickenrichtung
deutlich verschlechterten. Vor allem bei dickeren Klebschichten (3 mm) sank die
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Arbeitsaufnahme bis zum Bruch bei allen Klebstoffen bei Distanzierung der
Fugeteile auf 50% oder weniger gegenuber der Klebverbindung ohne
Distanzierung. Diese Unterschiede treten dabei umso deutlicher in Erscheinung,
je sproder der Klebstoff ist. Die Ursache dafur sind Mikrorisse in der Klebfuge,
durch die die Spannungen abgebaut werden.

Dies hat zur Folge, dass der Wert des Elastizitatsmoduls fur distanzierte
Klebschichten gegeniiber dem der undistanzierten deutlich abfallt. Fir den eher
spréden Epoxidharzklebstoff XB 5103 ergibt sich bei einer Klebschichtdicke von
dx = 0,5 mm ein Abfall von 6189 MPa auf 3960 MPa.

Weiterhin wurde offensichtlich, dass sich die mechanischen Eigenschaften der
ausgeharteten Klebstoffsubstanz generell deutlich von denen in diinneren Fugen
unterscheiden. Errechnet man z.B. aus den an Substanzproben ermittelten
Werten fur den Elastizitatsmodul und die Querkontraktionszahl den Schubmodul
fur elastisches und isotropes Materialverhalten tber die Beziehung G=E/[2(1+u)],
so erhadlt man gegeniber dem im Versuch an der 'dicken’ Zugscherprobe
ermittelten Schubmodul erhebliche Abweichungen. Der an dinnen Schichten
gemessene Schubmodul ist immer geringer als derjenige, der Uber den
Zugversuch an der Klebstoffsubstanz bestimmt wird.

Die Unterschiede im Materialverhalten sind offensichtlich durch den
Vernetzungs- und nachfolgenden Abklhlvorgang bedingt, der zum einen zu
Unterschieden im Eigenspannungszustand und zum anderen zu Unterschieden
in der Strukturierung des Klebstoffes fiihrt.

Im nachsten Untersuchungsabschnitt wurde daher das Vernetzungsverhalten der
Klebstoffe untersucht. Als Mal3 fir das Expansions- und Kontraktionsverhalten
wurde die temperaturabhéngige Spaltweitenanderung wahrend der Hartung
untersucht. Dabei zeigte sich fiur alle untersuchten Klebstoffe prinzipiell das
gleiche Aushartungsverhalten. In der Aufheizphase expandiert der Klebstoff
anfangs stark. Mit zunehmender Temperatur wird die Expansion (Ddep)
aufgrund der einsetzenden Vernetzungsreaktion zunachst verlangsamt, um
dann etwa mit Erreichen der Hartungstemperatur den Hochstwert einzunehmen.
Im Verlauf der Temperaturhaltephase kommt es aufgrund der fortlaufenden
(chemischen) Hartungsreaktionen zu einem deutlichen Kontraktionsbestreben
der Klebschicht (Dd¢hem). Nach dem Hartungsvorgang erfolgt eine weitere
Kontraktion aufgrund des Abkuhlens auf Raumtemperaturkontrahiert die
Klebschicht beim Abkihlen auf Raumtemperatur (Ddpnys).
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Die  Untersuchungen  haben  ergeben, dass insbesondere das
Kontraktionsverhalten der untersuchten Klebstoffe deutlich
klebschichtdickenabhéangig ist. So betragt die physikalische Kontraktion aufgrund
der AbklUhlung von Hartungs- auf Raumtemperatur fir den XD 4600 bezogen auf
eine Schichtstarke von 0,7mm noch 7,5%, wahrend sie bei 3 mm nur noch 4,7%
betragt. Aus den Ergebnissen der physikalischen Kontraktion konnte ein
thermischer Klebschichtdickenausdehnungskoeffizient berechnet und dem
thermischen Langenausdehnungskoeffizienten der Klebstoffsubstanz
gegenubergestellt werden. Dieser Vergleich ergab fir die Klebschichten einen
Ausdehnungskoeffizienten, der selbst unter der Berticksichtigung, dass sich auf
Grund der Querkontraktionsbehinderung die gesamte Volumenausdehnung in
Dickenrichtung erstrecken wuirde, einen dennoch hoheren Wert als in der
Substanz. Far den Klebstoff XD 4600 liegt der
Klebschichtdickenausdehnungskoeffizient im relevanten Temperaturbereich von
180°C bis 25°C fur eine Schichtstarke von 0,7 mm mit ap = 467x10"-6 1/k
deutlich Uber dem L&ngenausdehnungskoeffizienten a =(110x107-6 1/k) und
auch dem Volumenausdehnungskoeffizienten g = 3xa = (330x10-6"1/k) und
weist wiederum auf strukturelle Unterschiede zwischen der Klebstoffsubstanz
und der Klebschicht in der dinnen Fuge hin.

Da der Aufbau innerer Spannungen im direkten Zusammenhang mit dem
Vernetzungsverhalten in der Klebfuge wahrend der Hartung steht, erfolgte daher
die Untersuchung der durch das klebstoffspezifische Expansions- und
Kontraktionsverhalten bedingten Spannungen.

Im Rahmen der Arbeit ist eine Vorrichtung entwickelt worden, die es erméglicht,
den Spannungsaufbau in Klebschichtdickenrichtung kontinuierlich wahrend der
Hartung zu erfassen.

Prinzipiell ist der Spannungsverlauf dem der Klebschichtdickendnderung
wahrend der Hartung A&hnlich. In der Aufheizphase bewirkt das
Expansionsbestreben des Klebstoffes eine Druckspannung auf die Flgeteile
(Dsexp). IMm Zuge der chemischen Vernetzung kommt es dann zu einer Umkehr
des Spannungsaufbaus in Zugrichtung (DSchem). IN der Abkihlphase wiederum
fuhrt das ausgepragte Kontraktionsbestreben der Klebschicht zu starken
Kontraktionsspannungen. Diese werden analog zu den Messungen der
Klebschichtdickenanderung physikalische Spannungen (Ds pnys) genannt.

Die Ergebnisse haben gezeigt, dass sich in der Klebfuge insbesondere wéhrend
der Abkihlung von der Hartungstemperatur Nennspannungen von uber 6 MPa
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aufbauen kénnen. Diese liegen bzgl. der untersuchten Epoxidharzklebstoffe in
einer GrolRenordnung von ca. 10-15% der Zugfestigkeit. Weiterhin konnte
festgestellt werden, dass die Spannungen fir den untersuchten Dickenbereich
mit der Klebschichtdicke ansteigen. Etwas anders hat sich lediglich der spréde
Klebstoff XB 5103 verhalten. Auch hier stiegen die inneren Spannungen
zunachst mit der Klebschichtdicke an, wurden dann aber bei einer Schichtstarke
zwischen 1,6 und 3,0 mm durch Risse schon wahrend der Hartung wieder
abgebaut.

Es ist jedoch bekannt, dass in Kunststoffen Spannungen auch durch
Relaxationsvorgange abgebaut werden konnen. Inwieweit dies auch in den
untersuchten Klebstoffen erfolgte, konnte auch anhand der Vorrichtung durch
eine Weiterfihrung der Nennspannungsmessung nach dem Abkuhlen ermittelt
werden. Fur den Fall des Betamate 1496 nahm die Nennspannung innerhalb von
15 Stunden nach Hartungsende um etwa 0,5 MPa (ca. -10%) ab.

Eine weitere Methode, die zur Untersuchung der Relaxationseffekte
herangezogen wurde, basiert auf dem Zerlegeprinzip. Auf die nach der Hartung
eigenspannungsbehaftete Klebfuge wurden Dehnmessstreifen appliziert und
abgeglichen. Danach wurde die Klebfuge freigeschnitten und die inneren
Spannungen durch die 'Entspannung’ der Klebschicht freigelegt. Durch die
Verwendung mehrerer Dehnmessstreifen wurde es moglich, nicht nur einen
gemittelten Spannungswert zu ermitteln, sondern einen Spannungsverlauf
entlang der Klebfuge. Fur den Betamate 1496 ergab sich dabei nach 43 Tagen
ein volliger Abbau der inneren Spannungen an den Klebfugenrandern, wéhrend
im Vergleich dazu nach einem Tag die Spannungen dort mit ca. 4,9 MPa in
Dickenrichtung noch am grof3ten waren. Im Vergleich dazu betrug die Spannung
in der Klebfugenmitte etwa 3,5 MPa, es kann daher fir diesen Fall von einer
deutlichen Spannungsiberh6hung am Fugenrand besprochen werden.

Beim sproden Klebstoff XB 5103 wurden diese tUberhdhten Spannungen an den
Fugenrandern offensichtlich bereits durch Risse wieder abgebaut, da die
Spannungen zum Rand hin wieder abfielen.

Die Anwendung des Zerlegeprinzip ermdglicht weiterhin zu untersuchen,
inwieweit sich der innere Spannungszustand in einer distanzierten Klebfuge von
dem in einer nicht distanzierten unterscheidet. So hat eine Vergleichsmessung
fur den Betamate 1496 ohne Distanzierung in Dickenrichtung eine
Vergleichsspannung von 2,1 MPa und mit Distanzierung von 5,5 MPa ergeben.
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Zusammenfassend lassen die Ergebnisse folgende Erkenntnisse zu: Wahrend
der Hartung der Klebstoffe kommt es aufgrund der Kontraktionsbehinderung in
Dickenrichtung zu einer Aufweitung der Gefligestruktur, die als Folge der
Haftung zu den Fugeteilen lamellenartig in Dickenrichtung orientiert ist. Diese
anfangliche These bestatigte sich durch Untersuchungen der Feuchteaufnahme
von Klebstoffsubstanzen und —schichten. Die Feuchteaufnahme im
Sattigungszustand lag fur Klebverbindungen mit Distanzierung in Dickenrichtung
deutlich Uber der Feuchteaufnahme von Klebungen ohne Distanzierung und die
wiederum hoher als die Feuchteaufnahme der Klebstoffsubstanz. Da die
Feuchteaufnahme im Sattigungszustand sowohl in der Klebfuge mit als auch
ohne Distanzierung bei dunneren Klebschichten ansteigt, kann angenommen
werden, dass die Struktur der Klebfuge in Fugeteilndhe aufgrund der héheren
Feuchteaufnahme weitmaschiger aufgebaut ist, als der mittlere Bereich der
Klebfuge. Die Vermutung, dass sich eine solche Struktur in einer steigenden
Klebstoffdichte mit zunehmender Klebschichtdicke wiederspiegelt, hat sich
ebenso bestatigt.

Untermauert und bestétigt wurden diese Annahmen durch eine Serie
rasterelektronenmikroskopischer Aufnahmen, die eine ebensolche Struktur
aufzeigten, die lamellenartig in Dickenrichtung orientiert ist. Dabei erstreckte sich
diese lamellenartige Struktur tber die gesamte Fuge, wenn auch zur Mitte hin
engmaschiger und seitlich verzweigter. Durch begleitende Untersuchungen
konnte dabei sichergestellt werden, dass es sich bei den aufgedeckten
Strukturen nicht um solche handelt, die vom lonenétzen zur Probenvorbereitung
herrihrten.

Zur Beurteilung der Auswirkungen des inneren Spannungszustandes, auch in
Kombination mit weiteren Schadigungsmechnismen wie Feuchte und
Temperaturwechsel, wurden Untersuchungen an einschnittig Uberlappten
Zugscherproben sowie Keilproben durchgefuhrt. In den Klebfugen der
Zugscherproben wurden durch behinderte bzw. unbehinderte Kontraktion in
Klebschichtdickenrichtung unterschiedliche innere Spannungszustande erzeugt.

Unter quasistatischer Beanspruchung war der Einfluss der inneren Spannungen
primar im Anfangszustand erkennbar. Im Zuge der Alterungstests kam es zu
einer Uberlagerung mit weiteren Schadigungsmechanismen wie Feuchte und
Temperaturwechsel, deren Wirkung durch Risse, wie sie infolge der inneren
Spannungen entstanden sind, verstarkt wurde, so dass keine eindeutige
Zuordnung zu den einzelnen Schadigungsfaktoren mehr moglich war.
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Diesbezuglich hat sich der modifizierte Keiltest als aussagekraftig herausgestellt,
da die kontinuierliche Erfassung des Rissfortschrittes vor allem in der
Temperaturwechselphase einen Rissfortschritt aufzeigte. Dies hangt
offensichtlich damit zusammen, dass wahrend der Schwitzwasserlagerung
Feuchtigkeit in den Klebstoff eindiffundiert oder sich in vorhandenen Rissen
anlagert. Wahrend der Abkihlphasen im Temperaturwechsel kommt es zu einer
Uberlagerung von Thermospannungen und dem Gefrieren des eindiffundierten
Wassers. Dabei kommt zum tragen, dass sich Wasser unterhalb von 4°C wieder
ausdehnt, wéahrend der Klebstoff weiter kontrahiert und somit die Klebfuge
aufsprengt.

Deutliche Unterschiede zwischen distanzierten und nicht distanzierten
Klebverbindung zeigten ich auch unter Zugschwellbeanspruchung. Dabei fiel auf,
dass diese Unterschiede mit steigender Schwingbreite gro3er wurden. Dieses
Verhalten kann dadurch erklart werden, das die Ausschlagkraft F, mit
zunehmender Schwingbreite bei gleichbleibender Schwingfrequenz ansteigt.
Dadurch erhoht sich die Geschwindigkeit zum Ereichen der Ober- und Unterkraft.
Mit zunehmender Geschwindigkeit vermag der Klebstoff jedoch der damit
verbundenen Deformation nicht schnell genug zu folgen, was zusammen mit der
durch die Kontraktionsbehinderung bereits vorhandenen Schwachung zu einem
schnelleren Versagen fuhrt.
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Bild 16-9.1: Statistische Auswertung - Spaltweitenanderung
XB 5103, dx=0,5mm
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Bild 16-9.2: Statistische Auswertung - Spaltweitenanderung
XB 5103, d=1,5mm
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Bild 16-9.3: Statistische Auswertung - Spaltweitenanderung

XD 4600, d,=0,5mm
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Bild 16-9.4: Statistische Auswertung - Spaltweitenanderung
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Bild 16-9.5: Statistische Auswertung - Spaltweitenanderung

Betamate 1496, d,=0,5mm
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Bild 16-9.6: Statistische Auswertung - Spaltweitenanderung
Betamate 1496, d,=1,5mm
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Bild 16-9.7: Statistische Auswertung - Spannungsmessung
XB 5103, dx=0,5mm
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Bild 16-9.8: Statistische Auswertung - Spannungsmessung
XB 5103, d=1,5mm
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Bild 16-9.9: Statistische Auswertung - Spannungsmessung
XB 5103, dx=3,0mm
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Bild 16-9.10: Statistische Auswertung - Spannungsmessung
XD 4600, d,=0,5mm
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Bild 16-9.11: Statistische Auswertung - Spannungsmessung
XD 4600, d,=1,5mm
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Bild 16-9.12: Statistische Auswertung - Spannungsmessung
XD 4600, d,=3,0mm
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Bild 16-9.13: Statistische Auswertung - Spannungsmessung

Betamate 1496, d,=0,5mm
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Bild 16-9.14: Statistische Auswertung - Spannungsmessung
Betamate 1496, d,=1,5mm
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Bild 16-9.15: Statistische Auswertung - Spannungsmessung
Betamate 1496, d,=3,0mm
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Bild 16-12.1: Feuchteaufnahme Betamate 1496 unbeh (dx = 0,75mm)
AA 6016 — alkalisch gereinigt
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Bild 16-12.2: Feuchteaufnahme Betamate unbeh (dx = 2,05mm)
AA 6016 — alkalisch gereinigt
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Bild 16-12.3: Feuchteaufnahme Betamate 1496 unbeh (dx = 2,8mm)
AA 6016 — alkalisch gereinigt
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Bild 16-12.4: Feuchteaufnahme Betamate 1496 unbeh (dx = 3,1mm)
AA 6016 — alkalisch gereinigt
Feuchteaufnahme in Klebschichtem
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Bild 16-12.5: Feuchteaufnahme Betamate 1496 beh (dx = 0,2mm)
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Bild 16-12.6: Feuchteaufnahme Betamate 1496 beh (dx = 2,05mm)
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Bild 16-12.7: Feuchteaufnahme XB 5103 (Aluminiumfolie)
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Bild 16-12.8: Feuchteaufnahme XD 4600 (Aluminiumfolie)
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Bild 16-12.9: Feuchteaufnahme Betamate 1496 (Aluminiumfolie)
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