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1. Einleitung, Motivation

Klebstoffe werden schon seit frithester Menschheitsgeschichte genutzt. 1991 wurde in den Otztaler
Alpen die Gletscherleiche ,,Otzi* aus der Kupferzeit (ca. 3000 v.Chr.) gefunden. Bei ihr fanden sich
unter anderem Pfeile, deren Spitzen aus Feuerstein mit Birkenpech am Schaft angeklebt waren. Ebenso
wurden auch die Stabilisierungsfedern am Schaftende mit diesem thermoplastischen Klebstoff
befestigt (Bahn, Everett 1993 ; Spindler 1995). Neuere Untersuchungen an steinzeitlichen Werkzeugen
zeigten, dass Birkenpech auch schon im Mittelpleistozédn (100 000 — 750 000 v.Chr.) als Klebstoff
verwendet wurde (Dinnis, Pawlik, Gaillard 2009 ; Mazza u. a. 2006 ; Pawlik, Thissen 2011 , Thissen,
Pawlik 2010). Mit den Fisch- und Knochenleimen kamen zur Zeit der romischen und agyptischen
Herrscherdynastien weitere Klebstoffsorten hinzu. Im Europa des Mittelalters wurden weitere
Klebstoffe auf Basis von Tier- oder Planzenstoffen entwickelt, die sich zum Teil bis in die heutige Zeit
bewahrt haben. Alle diese Klebstoffe besitzen auf Grund ihres molekularen Aufbaus die Fahigkeit,
lasttragende Verbindungen zwischen zwei Flgepartnern aufzubauen (Matting 1969). Durch das
Verstandnis chemischer Reaktionen und die Fortschritte in der chemischen Synthese polymerer
Molekiile mittels selektiv wirkender Katalysatoren (Beyer, Walter 1998 ; Briickner 1996), verdrangten
Anfang bis Mitte des 20. Jahrhunderts kiinstlich hergestellte Klebstoffe mit der Zeit die Natirlichen in
der breiten Anwendung. Der Erfolg der Klebtechnik zeigte sich auch in der Verwendung von
geklebten Strukturen in der Konstruktion von Flugzeugen der Hersteller DeHavilland, Fokker,
Jetstream und Boeing in der Zeit nach dem zweiten Weltkrieg. Seit den 1970er Jahren setzten auch
Saab und Airbus verstarkt auf die Kleb- und Kunststofftechnik (Higgins 2000).

Dieser Ubergang von einem Metall- in ein Kunststoffzeitalter spiegelt sich sowohl in einem
weltweiten Produktionsanstieg von Kunststoffen zwischen 1950 und 2011 von 1,7 auf ca. 280 Mt
(Plastic Europe, Association of Plastics Manufacturers 11.09.2012) als auch in der deutschen
Klebstoffproduktion von 660 kt im Jahr 2004 auf 870 kt im Jahr 2011 wider (Industrieverband
Klebstoffe e.V. 2012). Einen vergleichbaren Anstieg in diesem Zeit- und Produktionsraum zeigten
auch die Primarformen der Kunststoffe (Verband der chemischen Industrie e.VV. 04.09.2012). Zu
diesen Primformen gehdren sowohl Flissigkeiten und Pasten als auch feste Stoffe unregelméafiiger
Form, wie Pulver, Granulate und Flocken, die z.B. durch Giefen oder Pressen in ihre endgultige Form
gebracht werden koénnen (Europdische Union 29.10.2010). Der europaweite Verbrauch von
Kunststoffen lag 2011 bei 47 Mt, wovon Uber 20 % durch das Baugewerbe und mehr als 8 % im
Automotive-Bereich verarbeitet wurde. Der Bedarf an Kunststoffen im Kraftfahrzeugsektor wird sich
auf Grund der Notwendigkeit, gewichtsreduzierend zu konstruieren, weiter erhohen (Plastic Europe,
Association of Plastics Manufacturers 11.09.2012). Dieser Trend erfordert jedoch sowohl belastbare
und zuverldssige, als auch gewichtsékonomische Flgetechniken fir die notwendigen
Materialkombinationen, was durch Schweifl3en, Schrauben oder Nieten allein nicht optimal erreicht
werden kann. Durch die Mdglichkeit, Klebstoffe auf die strukturellen Anforderungen -einer
Konstruktion, wie Festigkeit oder Duktilitat, anzupassen und der Kombinationsmdéglichkeit mit den
traditionellen Figeverfahren, steht dem Strukturkleben dieses breite Spektrum von Anwendungen
offen. Ihre Vorteile kann sie z. B. bei der Verbindung von Materialien mit stark unterschiedlichen
Eigenschaften, wie Metallen und Kunststoffen, ausschépfen. Konstruktionen mit Werkstoffverbunden
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und Verbundwerkstoffen werden, wie in Abbildung 1 und Abbildung 2 gezeigt, z. B. im Bereich der
Luft- und Kraftfahrzeugtechnik in Zukunft den Bereich der Manufakturfertigung verlassen und zur
Serienproduktion gefiihrt werden (Feustel, Lang, Hand 2013 ; BMW Group AG 2012 ; Boeing
Company 2012).

Stahl
B Aluminiumprofile
B Carbonstruktur
H Aluminiumblech

B Aluminiumguss

Abbildung 1: Verwendung unterschiedlicher Materialien im Elektrofahrzeug Mercedes SLS AMG Coupé Electric Drive (Feustel, Lang, Hand 2013)

Life-Modul mit CFK-Fahrgastzelle

Drive Modul AuBenhaut

Lithium-lonen-Batterie E-Maschine mit Leistungselektronik

Abbildung 2: BMW i30; Elektromobil auf dem Weg in die Serienproduktion mit einer CFK-Fahrgastszelle (Life-Modul) und einem Drive-Modul auf
Aluminium-Basis zur Unterbringung von Antriebs-, Fahrwerks und Aufprallkomponenten sowie der notwendigen Energiespeicher (BMW Group 2011)

Hierzu ist es jedoch notwendig, dass diese geklebten Konstruktionen nicht nur eine definierte
Festigkeit, sondern auch ein hohes Mal an Zuverl&ssigkeit besitzen. Diese Zuverlassigkeit muss dabei
sowohl im Bereich der makroskopischen Klebungen von Bauteilen als auch auf mikroskopischer
Ebene, wie sie bei der Anbindung von Fasern an die polymere Matrix in
Faserkunststoffverbundstrukturen auftritt, gewahrleistet sein. Entscheidend fiir die Gulte einer
Klebverbindung ist aber immer das Gesamtsystem. Letzteres besteht nicht nur aus den
Fugeteilwerkstoffen und dem Klebstoffmaterial sondern auch aus der Grenzflache und einem
Ubergangsbereich, beginnend von der Grenzflache bis hinein in das Bulk-Material. Dieser Bereich soll
im Folgenden als Inter-Phase bezeichnet werden (Possart u. a. 1996 ; Possart u. a. 1995 ; Possart u. a.
2006 ; Wehlack u. a. 2007). Fur eine Optimierung der mechanischen Eigenschaften einer strukturellen




der Bundeswehr

Universitdt (3 Miinchen

Klebung, wie Festigkeit oder Lebensdauer, missen daher alle mechanisch beanspruchten Teilbereiche
gleichberechtigt betrachtet werden. Dies kann jedoch nur erfolgen, wenn das strukturelle Verhalten der
einzelnen Bereiche verstanden ist und die wichtigsten Einflussfaktoren bekannt sind.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit soll das Verstdndnis dieses mechanischen Verhaltens von
Klebverbindungen sowohl unter statischer als auch unter zyklischer Belastung vertieft werden. Dazu
werden die Oberflaichen von Aluminiumlegierungsfiigeteilen mittels Nd:YAG-Festkdrperlaser
thermisch oxidiert und anschlieBend verklebt. Die in den mechanischen Versuchen erhaltenen
Ergebnisse werden dabei auch unter den statistischen Aspekten der Zuverlassigkeit bewertet. Damit
werden Wege aufgezeigt, welche die Gute einer Klebung definieren kdnnen. Die so gewonnenen
Erkenntnisse zu Festigkeit und Zuverlassigkeit ermoglichen im Sinne eines konsequenten Leichtbaus,
geklebte Strukturen zu optimieren und fuhren somit zur Verstarkung hoher belasteter Bereiche bei
gleichzeitiger Materialeinsparung im Bereich geringer Belastung.

2. Stand der Technik

Im diesem Kapitel wird ein Uberblick iiber den aktuellen Stand der Forschung im Bereich der
Klebtechnik gegeben. Der Schwerpunkt dieser Betrachtungen liegt dabei einerseits auf den
Einflussfaktoren, die die Festigkeit einer Klebung beeinflussen und andererseits auf den Methoden zur
Auslegung und Priifung von Klebverbindungen. Dabei werden speziell die Themen angesprochen, die
fur die durchgefiihrten praktischen Versuche und deren Interpretation notwendig sind. Hierzu zéhlen
die Methode der Oberflachenbehandlung mit ihren haftungserhohenden Einflussen auf die
Grenzflachenfestigkeit sowie die thermischen und thermomechanischen Eigenschaften wvon
Strukturklebstoffen. Im Bereich der Auslegung von Klebverbindungen werden sowohl die Konzepte
der Kontinuumsmechanik als auch die der Bruchmechanik vorgestellt und bewertet. AnschlieRend
werden verschiedene Methoden der Prufung von Klebungen unter betriebsnaher Beanspruchung
erlautert. Hierzu zahlen Versuche sowohl unter statischer als auch unter zyklischer Belastung sowie
die Einfllisse von Temperaturbeanspruchung und Feuchtigkeitsaufnahme auf die Versuchsergebnisse.

2.1.  Strukturklebstoffe

Als Klebstoff bezeichnet man einen ,nichtmetallischen Stoff, der Werkstoffe durch
Oberflachenhaftung (Adhéasion) so verbinden kann, dass die Verbindung eine ausreichende innere
Festigkeit (Kohéasion) besitzt“ (DIN Deutsches Institut fir Normung e.V. 2008). Wie in Abbildung 3
dargestellt, liegen in Polymeren unterschiedliche Bindungsarten parallel nebeneinander vor. Die
adhésive Festigkeit wird vorrangig durch nebenvalente Bindungen und elektrostatische
Wechselwirkungen wie z. B. van-der Waals-Kréfte oder Wasserstoffbriickenbindungen ausgebildet.
Letztere kdnnen dabei, wie in Abbildung 4 dargestellt, das komplette Energiespektrum zwischen den
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hochenergetischen kovalenten und den niederenergetischen van-der-Waals-Bindungen abdecken. Fur
alterungsbestdndige Bindungen zwischen Figeteil und Polymerwerkstoff sind zusétzlich
Hauptvalenzbindungen notwendig. Fur die kohdsiven Festigkeitseigenschaften sind neben den
nebenvalenten Wechselwirkungen hauptséchlich  kovalente Bindungen der Hauptvalenzen
verantwortlich. Durch diesen Bindungstyp werden sowohl die prapolymeren Ketten als auch die
makromolekularen Polymerstrange aufgebaut, was eine sehr hohe Festigkeit entlang der
Molekiilketten bewirkt. Werden, wie links in Abbildung 5 dargestellt, nur nicht-kovalent miteinander
vernetzbare Polymerketten eingesetzt, kann die Festigkeit quer zum Polymerstrang nur durch
mechanische Verschlingungen und den Aufbau von niederenergetischen, elektrostatischen
Wechselwirkungen erfolgen. Dies flhrt zu einem thermoplastischen, amorphen Klebstoff, der einen
ausgepragten Glastibergangspunkt, Tg, besitzt. In diesem Temperaturbereich werden die
Rotationsfreiheitsgrade der Molekdlketten angeregt, was sowohl die mechanische Festigkeit als auch
die Steifigkeit des Polymers stark vermindert. Dies tritt bei einem Duromerklebstoff weniger stark
ausgepragt auf. Wie rechts in Abbildung 5 durch die roten Punkte an den Kettenverzweigungen
dargestellt, wird bei diesem Klebstofftyp das dreidimensionale Netzwerk weitgehend durch kovalente
Bindungen aufgebaut. Daraus ergibt sich auch bei Temperaturen im Bereich des Glaspunktes lediglich
eine leichte Verschlechterung der mechanischen Eigenschaften. Die Strukturintegritat wird dabei aber
noch erhalten bleiben.

[ Bindungsarten ]

I
[ |

-
Chemische Bindungen Zwischenmolekulare Bindungen
Hauptvalenzbindungen Nebenvalenzbindungen

\

4 3\ M
Wasserstoffbriicken-
van-der-Waals-Bindungen bindungen
0,3-0,5nm
\. J 1 - 150 kJ/mol
'Y - ) ( - N A
Homaopolare Bindung Dipolkrafte
— 0,1-0,2nm | Keesom-Energie
60 — 700 kJ/mol ) 0,3-0,5nm
L 50 — 60 kd/mol y
N
Heteropolare Bindung e - R
— 0,1-0,2 nm Induktionskréfte
600 — 1000 kJ/mol L Debye-Energie
7/ 0,3-0,5nm
2 —10 kJd/mol
4 3\
—] metallische Bindung ( Dispersionskrafte
\ ) L] London-Energie
0,3-0,5nm
oberer Wert:  Reichweite der Bindungskrafte — \_ 5 - 10 kJ/mol )

unterer Wert:  Bindungsenergie

Abbildung 3: Bindungsarten in Klebstoffen nach (Brockmann 2009 ; Habenicht 2009)
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Covalent limit (40 kcal/mol)

RS R
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Abbildung 4: Spektrum der Bindungsenergien von Wasserstoffbriickenbindungen in kristallinen Festkdrpern (Desiraju 2002)

T

Abbildung 5: Thermoplastischer Klebstoff (links), dessen Polymerstrdnge nur durch mechanische Verwindungen und
niederenergetische Wechselwirkungen aufgebaut sind. Duromer (rechts) mit einem 3-dimensionalen Polymernetzwerk
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Die chemische Vernetzung der Klebstoffe kann durch radikalische Kettenreaktion (Polymerisation)
Polykondensation oder Polyaddition erfolgen. Bei der Polymerisation wird Uber ein licht- oder
temperaturempfindlichen Startmolekil ein Radikal freigesetzt, welches in einer Kettenreaktion die
Prapolymere vernetzt und als ein Reaktionsprodukt ein weiteres Radikal freisetzt, das dann seinerseits
weiter reagieren kann. Wenn die Kettenabbruchreaktionen, die zur Vernichtung der Radikale fiihren,
nicht Uberwiegen, setzt sich diese Reaktion selbststandig bis zum vollstdndigen Umsatz fort. Bei
Polykondensationen reagieren zwei funktionelle Gruppen unter Ausbildung einer kovalenten Bindung
und Abspaltung eines kleinen Produktmolekils miteinander. Bei den weit verbreiteten Veresterungen
oder Amidierungen, mit denen z. B. Polycarbonat bzw. Nylon hergestellt werden, erfolgt beim
Kettenaufbau die Abspaltung eines Wassermolekiils, welches im gebildeten Kunststoff verbleibt. Dies
ist bei der Polyadditionsreaktion nicht der Fall. Hier werden durch Aufbrechen einer Mehrfachbindung
oder Losen eines Ringsystems zwei Eduktmolekiile ohne Nebenprodukte miteinander verbunden
(Briickner 1996). Einen umfassenden Uberblick Gber Reaktionsmechanismen, Strukturen und
Eigenschaften der einzelnen Klebstoffe liefern (Brockmann 2009 ; Habenicht 2006 , Habenicht 2009).

Zu den Klebstoffen, die durch Polyadditionsreaktionen aufgebaut werden kénnen, gehéren auch jene
auf Epoxid-Basis, die in dieser Arbeit Verwendung fanden und auf die im néchsten Unterkapitel naher
eingegangen wird.

2.1.1. Kunststoffe und Klebstoffe auf Epoxidbasis

Kunst- und Klebstoffe auf Epoxidbasis werden Uber Polyadditionsreaktionen aufgebaut. Wie in
Abbildung 6 zu sehen ist, wird dabei im ersten Schritt das sterisch ungehindertere, partiell positiv
geladene Kohlenstoffatom des Epoxid-Dreiringsystem durch das freies Valenzelektronenpaar des
Amin-Stickstoffs angegriffen und im Zuge der Ausbildung einer kovalenten Kohlenstoff-Stickstoff-
Bindung die Elektronen der Kohlenstoff-Sauerstoff-Bindung unter Ring6ffnung dem
elektronegativeren Sauerstoffatom zugefiihrt. Uber eine nunmehr intramolekulare Protonenwanderung
vom positiv geladenen Stickstoff- zum negativ geladenen Sauerstoffatom erfolgt der Ladungsausgleich
zum neutralen Produktmolekul.

H
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Abbildung 6: Reaktionsmechanismus eines Epoxid-Dreiringsystems mit einer Amin-Verbindung
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Uber die Reaktivitit der beiden beteiligten Gruppen lassen sich sowohl heiBhirtende®,
einkomponentige Klebstoffsysteme, als auch kalthartende, 2k-Epoxidklebstoffe, bei denen die
Reaktion direkt nach der Vermischung der beiden Komponenten einsetzt, aufbauen. Heil3hartende
Klebstoffsysteme bendtigen zur Reaktion zusétzliche Energie, die durch eine Hartung bei
Temperaturen ber 100°C zur Verfligung gestellt wird. Durch die Verwendung von Monomeren oder
Préapolymeren mit mehreren funktionellen Gruppen, wie es bei Polyamin-Derivaten der Fall ist, lassen
sich komplexe dreidimensionale Polymernetzwerke mit definierten Eigenschaften z.B. im Hinblick auf
Duktilitat, Sprodigkeit, Crash-Resistenz, Festigkeit und Ermudungsverhalten aufbauen. Mit der
Nutzung unterschiedlicher Reaktivitaten der eingesetzten funktionellen Gruppen l&sst sich auRerdem
auch noch Uber die Reaktionstemperatur der Aushértegrad definieren. Auller Aminen kdnnen auch
noch Thio-, Hydroxy- und Carboxy-Verbindungen sowie deren Derivate an Epoxidringsysteme addiert
werden (May 1988).

2.2.  Oberflachen und Eigenschaften

Die Leistungsfahigkeit einer guten Klebverbindung wird einerseits durch das mechanische Verhalten
der Flgeteile und des Klebstoffsystems, andererseits aber auch durch die F&higkeit, eine gute
Anbindung zwischen den beiden Materialien zu erreichen, bestimmt. Wie in Abbildung 7 schematisch
dargestellt, konnen sowohl die Materialeigenschaften der Fligeteile als auch die des Klebstoffes selbst
im Bereich der Grenzflache variieren und die sogenannten Inter-Phasen ausbilden. Letztere kénnen
z.B. durch Materialdiffusion Uber die Grenzflache hinweg oder fir das Klebstoffmaterial durch
unterschiedliche Vernetzungszustande inhomogene Strukturen ausbilden. Im Bereich dieser Inter-
Phasen, die eine Ausdehnung von bis zu 300 um erreichen konnen, ergeben sich somit sowohl
graduelle Verénderungen der mechanischen Eigenschaften als auch der Duktilitat, der Steifigkeit und
der Festigkeit (Possart u. a. 1995 ; Possart u. a. 1996 ; Kruger u. a. 2004).

Abbildung 7: Aufbau einer Klebefuge mit den beiden Fugeteilen oben
.. . und unten, dem Klebstoffmaterial mit Bulkeigenschaften und den
B Fugete” 1 dazwischen liegenden Inter-Phasen, die in der Grenzflache miinden.
Inter-Phase 5
Inter-Phéé"e'"" ......... Grenzflache
- Klebstoff
Inter-Phase .
inierBhase Grenzflache
- Fugeteil 2
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Wahrend bei reinen Metallbindungen die Atomrimpfe in einem definierten Kristallgitter angeordnet
und die Valenzelektronen dazwischen frei beweglich sind (Holleman u. a. 1995), besitzen amorphe
Kunststoffe, zu denen auch die Klebstoffe zu zdhlen sind, sowohl starke kovalente Bindungen entlang
der Polymerketten als auch schwachere nebenvalente, elektrostatische Wechselwirkungen zwischen
den einzelnen ungeordneten Polymerstrangen (Beyer, Walter 1998). Innerhalb der Inter-Phase kann
sich das Verhéltnis der kovalenten zu nebenvalenten Wechselwirkungen verandern. Fiir die Anbindung
eines Klebstoffes auf einer Substratoberflache stehen sowohl kovalente als auch elektrostatische
Wechselwirkungskréafte zur Verfugung. Um diese jedoch effektiv nutzen zu kdnne, missen zwei
grundlegende Voraussetzungen erfullt sein. Dazu zahlen primdr der direkte Kontakt des
Klebstoffmaterials mit der Oberflache und die daraus resultierende Fé&higkeit, diese auch zu benetzen.
Dartiber hinaus muss eine ausreichend groBe Anzahl reaktiver, also zur Ausbildung von bindenden
Wechselwirkungen befahigter, funktioneller Gruppen vorhanden sein. Diese Beféhigungen werden in
der Regel durch verschiedene Methoden der Oberflachenvorbehandlung erreicht. Eine effektive
Oberflachenvorbehandlung hat somit eine Steigerung der Festigkeit der Klebung zur Folge (Matting
1969 ; Abel 2006).

2.2.1. Methoden der Oberflachenvorbehandlung

Die alteste aller Oberflachenvorbehandlungsmethoden ist die Reinigung. Hierbei werden auf der
Oberflache befindliche Schmutzpartikel und Verunreinigungen, wie sie z.B. aus dem Produktions- und
Verarbeitungsprozess vorhanden sein koénnen, entfernt. Dies kann z. B. durch eine einfache
Wischreinigung mit Losemittel erfolgen. Durch das Losemittel werden im gleichen Schritt auch
fettende oder o6lige Substanzen von der Oberflache geldst. Eine Entfettung kann auch mittels
Dampfbehandlung erfolgen. Hierzu wird das Ldsemittel in einer Kammer verdampft und das sich an
der Oberflache des Reinigungsgutes bildende Kondensat entfernt die Verschmutzungen beim Ablaufen
(Habenicht 2006). Auch Leistungsultraschall kann zu Reinigungszwecken eingesetzt werden (Hayek-
Boelingen 2004 ; Holtmannspotter, Czarnecki, Gudladt 2010/4). Wie oben angegeben, ist eine
Reinigung allein jedoch nicht ausreichend, um eine gut verklebbare Oberflache zu erhalten. Parallel
dazu ist eine Aktivierung der Oberflache notwendig, fur die, abhangig vom jeweiligen Grundmaterial,
unterschiedliche Methoden zur Verfiigung stehen. Mittels mechanischer Schleifprozesse kann die
Oberflache angeraut und die oberste Materialschicht abgetragen werden. Dabei wird das
Grundmaterial mit ggf. vorhandenen, reaktiven Bindungsstellen groRflachig freigelegt. Beiz- und
Anodisierverfahren hingegen sorgen fir einen definierten physiko-chemischen Aufbau von
Metalloxiden auf Metalloberflachen. Fir Metall- und Kunststoffoberflichen stellt die
Plasmaaktivierung ebenfalls ein effektives Werkzeug zur Reinigung und Aktivierung dar. Sie ist in der
Lage, organische Verunreinigungen von der Oberflaiche zu entfernen und gleichzeitig die
Oberflachenatome chemisch zu funktionalisieren, um eine gute Benetzbarkeit zu erreichen sowie
reaktive funktionelle Gruppen fir eine gute Wechselwirkung mit den Klebstoffmolekilen zur
Verfugung zu stellen(Lommatzsch 2005).

Viele Oberflachen lassen sich auch mittels eines Lasers bearbeiten. Dabei wird durch Laserstrahlung in
die Substratoberflache Energie eingekoppelt, in Warme umgewandelt und dann ein Aufschmelzen der
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Oberflache induziert. Auch mit Energiemengen, die fiir ein Aufschmelzen noch zu gering sind, wird
die Oberflache schon von organischen Verschmutzungen gereinigt. Dodiuk et al. berichteten 1993 von
erfolgreichen Versuchen zur Oberflachenaktivierung von Aluminiumsubstrat vor der Verklebung.
Gegenuber unaktiviert verklebten Oberflachen konnten sie eine Steigerung der Zug-Scherfestigkeit um
den Faktor 6-7 erreichen und auch im Vergleich zu chromsaure-anodisierten Proben erzielten sie noch
Verbesserungen von 40 % (Dodiuk u. a. 1993). 1994 publizierten Mueller et al. Verbesserungen in der
Haftung von Polymeren auf Titanoberflachen nach Behandlung mit einem CO,-Laser. Dabei zeigte
sich, dass auch die Prozessgaszusammensetzung die Festigkeit beeinflusst. Wéhrend unter reiner
Sauerstoff- bzw. Heliumatmosphare eine Erhéhung der Scherfestigkeit um ca. 40 % bzw. 20 %
gegenliber der Laserbearbeitung unter Luftumgebung erreicht wurde, verminderte sich die
Scherfestigkeit unter Stickstoffatmosphare auf ein Drittel. Diese Festigkeitsveranderungen flhrten sie
auf die atmospharenbedingte Bildung nicht-stochiometrischer Titanoxide zuriick, die eine bessere
Anbindung des Polymers an die Fugeteiloberflache erlauben (Mueller u. a. 1994). Gendler et al.
behandelten mit einem UV-Laser anodisierte Aluminiumoberflachen und charakterisierten diese im
Rasterelektronenmikroskop (REM) sowie mit fourier-transformierter Infrarotspektroskopie (FT-IR)
und Rontgendiffraktometrie (XRD). In den REM-Aufnahmen zeigten sich Morphologiedanderungen
der Oberflache. Mittels der FT-IR-Spektren konnte mit zunehmender Laserleistung eine signifikante
Abnahme der Bohmit-Peaks sowie eine Verringerung des Wasser-Peaks detektiert werden. Im
Rontgendiffraktogramm zeigte sich eine Abnahme des amorphen Aluminiumoxids und eine Zunahme
der kristallinen 8- und y-Aluminiumoxide. Die so vorbehandelten Oberflachen erreichten nach
Verklebung eine Verdoppelung der Zug-Scherfestigkeit (Gendler u. a. 1994). Chritchlow et al. konnten
die Zug-Scherfestigkeit von Klebverbindungen mit Aluminium- und Stahlfugeteilen durch CO,-
Laserbehandlung signifikant steigern (Critchlow u. a. 1995 , Critchlow u. a. 1997). Gadag und
Srinivasan erreichten durch Nd:YAG- und CO,-Laserbehandlung von Eisenoberflichen eine
Verbesserung der Abriebs- und Korrosionseigenschaften (Gadag 1996). Lafarque et al. nutzten den
Laserablationsprozess zur Entfernung von Carbonaten und losen Eisenriickstanden auf Stahl (Lafargue
1998). Jahani et al. konnten hingegen nach der Excimer-Laserbehandlung von verzinkten Stahlen zwar
eine Zunahme der Rauigkeiten, jedoch keine Verbesserung der mechanischen Festigkeiten feststellen
(Jahani 1998). Krasheninnikov et al. schmolzen mit Laserenergie pulverisierten Schnelldrehstahl des
Typs R6M5 auf die Oberflache eines niedrig-legierten Maschinenstahls auf, um die Oberflachenharte
zu erhohen (Krasheninnikov 1998) und Jervis et al. erreichten durch Legieren von Werkzeugstahl mit
Titan mittels Laserbehandlung eine erhohte Abriebfestigkeit (Jervis 1997). Lawrence und Li zeigten
durch Kontaktwinkelmessungen mit verschiedenen Flussigkeiten, dass die Benetzbarkeit einer
Stahloberflache durch Laserbehandlung verandert werden kann. Dabei hangt es von der Art des
verwendeten Lasertyps ab, ob die Benetzbarkeit zu- oder abnimmt. Ebenso treten Anderungen sowohl
im dispersen als auch im polaren Anteil der Oberflachenenergie auf (Lawrence 1999a , Lawrence
1999b , Lawrence 2000). Rechner et al. erreichten mittels Nd:Y AG-Laser-Behandlung eine Reinigung
ihrer Aluminiumoberflache von Kohlenstoffverbindungen sowie eine Anreicherung von Sauerstoff im
Bereich bis 5 nm unter die Oberflache. Bei den Ergebnissen von Zug-Scherversuchen verklebter
Proben liegen die Werte der Proben mit gelaserten Oberflaichen sowohl Gber denen der
Referenzproben als auch uber jenen der plasmabehandelten Proben. Dies trifft sogar fur Proben, die
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vor dem Zugversuch fir 2000 Stunden einer korrosiven Atmosphdre ausgesetzt waren, zu (Jansen,
Rechner 2008 ; Rechner, Jansen, Beyer 2010).

Neben den Versuchen zur Laseraktivierung, Laserreinigung und dem Laserlegieren von Oberflachen
bei Metallen, wurden auch Untersuchungen zum Lasereinsatz an Kunststoffen durchgefuhrt. Hier ist
jedoch grundlegend zu beachten, dass die meisten Kunststoffe fiir die Laserstrahlung durchldssig sind
und somit die Energie nicht in die reine Polymermatrix eingekoppelt werden kann. Wenn jedoch
Partikel oder Fasern in der Matrix vorhanden waren, konnte die Laserenergie von diesen Materialien
absorbiert werden. Dies kann zu einer Veranderung der Oberflache z.B. durch Abtrag der obersten
Matrixschicht mit einer Festigkeitssteigerung des geklebten Faser-Matrix-Verbundsystems fiihren, was
sich in hoheren Bruchlasten oder sogar einem Wechsel des Versagensmechanismus von einem
adhésiven zu einem kohé&siven Bruchbild &uRert (Rotel 1995 ; Hartwig u. a. 1996 ; Hartwig 1997 ;
Rotel 2000 ; Rhee 2003 ; Benard 2006). Andere Untersuchungen zeigten jedoch, dass der Eintrag der
Energie in Fasermaterial von Faserverbundkunststoffen die Faser-Matrix-Anbindung signifikant
schwécht und interlaminare Schadigung auftritt (Sigwarth 2009).

Zur Reinigung und Aktivierung von Metalloberflachen scheint mit der Lasertechnologie ein effizientes
und vielseitiges Werkzeug zur Verfligung zu stehen. Die mit diesem Verfahren erzeugten Oberflachen
sind offenbar in der Lage, die Festigkeit dieser Klebverbindungen auf das Niveau etablierter
Oberflachenbehandlungsmethoden, wie z.B. Strahlprozesse oder Anodisierung, zu heben oder dieses
sogar noch zu Ubertreffen. Die durch eine Laservorbehandlung der Fiigeteiloberflachen erreichten
Eigenschaftsverbesserungen zeigen sich ebenso in den Festigkeitswerten nach dem Einwirken von
Umwelteinflussen auf die Fligeverbindung.

2.3.  Auslegung von Klebverbindungen

Im Rahmen der betriebsbedingten Auslegung struktureller Bauteile wird immer ein definiertes
Lastspektrum zugrunde gelegt. Dieses kann sich von einachsiger, statischer Belastung bis hin zu
mehrachsigen Belastungen unter mehrstufiger Beanspruchung erstrecken. Fir die Konstruktion groRer
Maschinen und Fahrzeuge gewann die Kenntnis von Materialeigenschaften einzelner
Werkstoffkomponenten immer mehr an Bedeutung. Zu Beginn der Industrialisierung wurde fir die
Auslegung von Strukturbauteilen und Gesamtstrukturen auf Erfahrungswerte und ggf. auf
Versuchsergebnisse zur statischen Festigkeit der verwendeten Materialien, wie z.B. Stahl oder Holz,
zuruckgegriffen. Wohler erkannte jedoch Mitte des 19. Jahrhunderts, dass sich Bauteile unter
statischer Beanspruchung anders verhalten als unter periodisch wiederkehrender Belastung und stellte
einen Zusammenhang zwischen dem Belastungsniveau und der Lebensdauer von Eisenbahnachsen
sowie von weiteren Bauteilen aus Eisen, Stahl und Kupfer dar (Wohler 1863 , Wohler 1866 , Wohler
1870). Basquin formulierte 1910 den mathematischen Zusammenhang der Ermudungsfestigkeit eines
Bauteils und der dul3eren Belastung in der Form
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g, = a; - (2N;)"™* 1)

mit o, als Spannungsamplitude, der Bruchlastschwingspielzahl N¢, dem Basquin-Exponenten ngas
sowie a]l als Koeffizient der Ermudungsfestigkeit (Basquin 1910).

Diese Untersuchungen wurden anfangs jedoch immer nur an einfachen Bauteilen mit makroskopisch
homogenem Materialgeflige durchgefuhrt. Anspruchsvollere Konstruktionen lassen sich aber meist
nicht ohne die Verwendung von Fligetechniken wie Nieten, Bolzen, Schrauben oder SchweiRRen
realisieren. Die so gefligten Strukturen unterscheiden sich jedoch in ihrem Festigkeits- und
Ermiidungsverhalten von Bauteilen, die aus ,einem Guss“ hergestellt wurden. Erste
Spannungsberechnungen fur Fugeverbindungen gehen auf die Arbeiten von Volkersen zuriick, der
1938 die Schubspannungsverteilung von gelaschten Nietverbindungen unter Zugbeanspruchung aus
einfachen Materialkenndaten ermittelte (Volkersen 1938). Wenige Jahre spater erweiterte er seine
Theorie auf gebolzte und verleimte Strukturen. Durch seine Annahme der elastischen Fugeteildehnung
erhielt er einen wannenférmigen Verlauf der Spannung innerhalb des Figungsbereichs mit
Spannungsspitzen an beiden Uberlappenden (Volkersen 1953a , Volkersen 1953b , Volkersen 1953c).
Goland und Reissner erweiterten 1944 Volkersens ersten Ansatz, um den Anteil der Biegemomente.
Wegen der nicht zentrischen Krafteinleitung in die einfach Uberlappte Probengeometrie, treten
Biegemomente und somit zusétzliche Spannungskomponenten senkrecht zur Klebefuge auf (Goland,
Reissner 1944). Anfang der 1970er Jahre untersuchte Hart-Smith im Auftrag der NASA einfach und
doppelt Uberlappte Klebverbindungen und implementierte einen zusatzlichen Term zur
Berlcksichtigung plastischen Materialverhaltens (Hart-Smith 1973a , Hart-Smith 1973b). Zu Beginn
des 21. Jahrhunderts publizierten Luo und Tong einen analytischen Ansatz mit Berticksichtigung
nicht-linearer Effekte zur Beschreibung von geklebten Kompositstrukturen (Lou, Tong 2007 ; Luo,
Tong 2008).

Parallel zu diesem speziellen Gesichtspunkt der Spannungsanalyse in Klebverbindungen entwickelte
sich in der zweiten Hélfte des 20. Jahrhunderts im Bereich der Kontinuumsmechanik auch die
allgemeine Beschreibung von Bauteilverhalten durch entsprechende Differentialgleichungen mit
materialspezifischen Parametern. Ausgehend  von elastischen Stabmodellen und
Matrizenformulierungen fur Kraft- und VerschiebungsgréRen etablierte sich in den 1960er Jahren mit
der aufkommenden Computertechnik die Methode der finiten Elemente (FEM). Hierbei wird das
Bauteil als ein Kontinuum beschrieben, welches aus Teilelementen besteht, die jeweils durch einen
materialbeschreibenden, mathematischen Ansatz charakterisiert werden. In diesem mathematischen
Ansatz werden die dulReren Krafte F; tber die Steifigkeit kj; mit der Verschiebung u; linear verkntpft:

Fi = Y1 kij-u (2
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Uber eine Matrizenformulierung lasst sich der Zusammenhang von Knotenkraften F, und
Knotenverschiebungen beschreiben:

Fi kii kiz 0 kin] [Wa
Ff_ ka1 kaz o kon| Uz 3)
E, kni knz o kpn U

Durch die Bericksichtigung aller benétigten Gleichungen und die Festlegung von notwendigen
Randbedingungen lassen sich die Systembeziehungen entwickeln und ein allgemeiner
Systemzusammenhang der Form

P=K-U ()

mit P als Gesamtkraftvektor, U als Gesamtverschiebungsvektor sowie K als Systemsteifigkeitsmatrix
formulieren. Mit der Unterdriickung von Starrkorperbewegungen, der Einfuhrung von
Randbedingungen und der Partitionierung des Gesamtsystems in je ein Teilsystem flr die unbekannte
Verschiebung U und fiir die unbekannte Kraft F lasst sich das Gleichungssystem l6sen und die
SchnittgroBen S;; der Elementknoten und die Spannungen in den Elementen o bestimmen. Somit
konnen Uber die aus duBeren Kréften bedingten Verschiebungen die resultierenden lokalen
Spannungen im Bauteil berechnet und durch Verwendung passender Parameter die Modelle an das
Bauteilverhalten angepasst werden. Durch ihre einfache Handhabung und die immer
leistungsfahigeren Computer, stellt die FEM in Verbindung mit dem Computer Aided Design (CAD)
einen wichtigen Baustein der Konstruktion dar. Diese auf der Kontinuumsmechanik beruhende
Technik beschreibt makroskopische Eigenschaften und geht dabei von einem einheitlichen
Materialaufbau und einem linear-elastischen Verhalten aus (Klein 2003 ; Salengon, Lyle 2001).

Klebverbindungen stellen allerdings eine besondere Herausforderung an die kontinuumsmechanischen
Ansitze der FEM dar. Sie besitzen nur geringe Ausdehnungen von einigen 100 um. Bei grof3en
Bauteilen werden daher viele kleine Gitterelemente benotigt. Des Weiteren bilden sich, wie in
Abschnitt 2.2 beschrieben, Grenzflachen und Inter-Phasen mit variierenden Eigenschaften aus, deren
Bericksichtigung in der FEM derzeit nicht maoglich ist. Aus diesem Grund werden Klebverbindungen
oftmals durch Kohésivzonenelemente ersetzt, die die makroskopische Festigkeit der Klebung als
Ganzes reprasentieren (Dugdale 1960 ; Barenblatt 1962 ; Feucht 27.02.2013). Des Weiteren befindet
sich der Temperatureinsatzbereich von Klebverbindungen meist in der Nahe der
Glaslibergangstemperatur (Tg), was flr exakte Simulationen die Berucksichtigung des visko-
elastischen und ggf. auch des plastischen Anteils des Materialverhaltens notwendig macht.

Wiéhrend der letzten 20 Jahre gab es eine Vielzahl von Anséatzen auf Basis kontinuumsmechanischer
Grundlagen zur Losung der Problemstellung ,,Festigkeit von Klebverbindung®. Hierbei griffen die
Autoren auf verschiedene Probengeometrien zurlick. Haufig genutzt wurden einfach bzw. doppelt
Uberlappte  Zug-Scher-Proben (SLS bzw. DLS) sowie verklebte Balkenelemente fir
Biegebeanspruchungen (Single Cantilever Beam, SLB) und Modus I-Belastungen (Double Cantilever
Beam, DCB). 1994 verglichen Tsai und Morton Scher- und Schélspannungen experimenteller Daten
von SLS-Proben mit Berechnungen mittels nichtlinearem finite Elemente-Modell sowie der
Spannungsverteilung nach Goland und Reissner. Dabei stellten sie fest, dass die experimentell
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bestimmten Spannungsspitzen im Anfangs- und Endbereich der Klebung Kleiner waren als die
berechneten, was sie auf eine Spannungsumlagerung durch plastische Verformung zurlick fuhrten
(Tsai, Morton 1995). Crocombe et al. stellte 1995 einen Ansatz zur Bestimmung der Festigkeit
rissfreier und geschadigter Klebungen vor. Sie fihrten dazu Versuche sowohl an geklebten VVerbunden
als auch an Klebstoffmaterial unter verschiedenen Belastungsmodi durch und verglichen diese mit
Ergebnissen sowohl aus der elastischen als auch der elasto-plastischen Finite Elemente Analyse
(Crocombe 1995). Tong publizierte ein Klebungsmodell, aus dem die Scher- wie auch die Schélanteile
an der Gesamtspannung bestimmt und die Verbundfestigkeit vorhergesagt werden kann (Tong 1996 ,
Tong 1998). 2007 erweiterte er sein Modell um die Berticksichtigung starker Figeteilverformungen
und Schélkréfte im Klebstoff (Lou, Tong 2007 ; Luo, Tong 2008). Pradhan et al. stellten auf Grund
ihrer Ergebnisse fest, dass die Notwendigkeit bestand, das elastische und das visko-plastische
Verhalten der Proben berlcksichtigen zu missen (Pradhan 1997). Her stellte 1999 ein einfaches, auf
den Arbeiten von Tong beruhendes, Modell zur Berechnung der Scher- und Normalspannungen in
SLS- und DLS-Probengeometrien vor, das auch den Einfluss unterschiedlicher Fugeteileigenschaften,
wie Dicke und Steifigkeit, sowie unterschiedlicher Klebfugendicken berlicksichtigt (Her 1999). Eine
rechenzeit-6konomische Alternative zur finiten Elementanalyse und zur Balkentheorie, die jedoch im
Bereich der Spannungsspitzen von den Ergebnissen der beiden etablierten Methoden zu erhdhten
Werten hin abweicht, stellte Nahas 2002 vor (Nahas 2002).

Wahab et al. und Hadavinia et al. nutzten 2003 einen kontinuumsmechanischen Ansatz und koppelten
ihn mit Schédigungsfortschritt, um die Versagenslebensdauer unter anderem von DLS-Proben mit uni-
und multidirektional verstérkten Fugeteilen zu bestimmen (Wahab 2003 ; Hadavinia 2003). Magalhaes
et al. bestimmten die Scher- und Schélbelastungen in verschiedenen Bereichen von verklebten glas-
bzw. kohlenstofffaserverstarkten Kunststoffverbunden (GFK bzw. CFK). Erwartungsgemal zeigten
die Proben der steiferen Fugeteile (CFK) um ca. 20% geringere Spannungsspitzen sowohl im Scher-
als auch im Schalmodus (Magalhaes, Moura, Goncalves 2005). 2006 konnten Kilic et al. bei ihren
Untersuchungen an SLS-Proben einen positiven Einfluss von nicht entferntem Klebstoff am
Fugeteilende auf die Versagenskraft und die Spannungsgradienten belegen (Kilic 2006). Carlberger
und Stigh stellten 2007 ein FE-Modell mit integriertem Schédigungsmechanismus zur Bestimmung
des Verhaltens einer Klebschicht unter hochdynamischer Belastung vor (Carlberger, Stigh 2007).
Durch eine Erweiterung auf einen drei-parametrigen elastischen Ansatz erreichten Wang und Zhang
2009 eine Verbesserung der Beschreibung des Verhaltens von Klebverbindungen (Wang, Zhang
2009b). Sauer und Wiggers berlcksichtigten im Rahmen ihres Ansatzes der nicht-linearen
Kontinuumsmechanik molekulare Wechselwirkungspotentiale zur Beschreibung von van-derWaals-
Wechselwirkungen deformierbarer Strukturen an Grenzflachen, wie sie auch bei der Haftung von
Gecko-Fulisohlen auftreten (Sauer, Wriggers 2009). Jen und Ko fuhrten 2010 Parameter zur
Beschreibung des Versagensverhaltens von Grenzflachen ein und versuchten so das kohasive bzw.
adhasive Versagen der Klebung zu beschreiben (Jen, Ko 2010). Graner Solana et al. versuchten mit
einem elasto-plastischen Ansatz das Dehnungs- bzw. das Ermidungsverhalten von SLS-Proben zu
beschreiben, indem sie eine schadigungsabhéngige Veranderung der Klebstoffeigenschaften und einen
zyklusabhangigen Rissfortschritt implementierten (Graner Solana, Crocombe, Ashcroft 2010).
Khoramishad et al. passten ihr numerisches Modell zur Anriss- und Rissfortschrittslebensdauer durch
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die Wahl physikalisch sinnvoller Kohadsivzonenparameter, die sie aus statischen Versuchen erhielten,
an ihre experimentell ermittelten Lebensdauern an. Zusétzlich berticksichtigten sie durch weitere
Parameter die belastungsabhangige Veranderung der Klebstoffeigenschaften (Khoramishad u. a.
2010a, Khoramishad u. a. 2010b ; Shenoy u. a. 2010b , Shenoy u. a. 2010a).

In der oben aufgefihrten Zusammenstellung der finiten Element-Analyse (FEA) auf
kontinuumsmechanischer Basis zeigt sich, dass diese das Verhalten von Klebverbindungen in Bezug
auf die auftretenden Dehnungen und den daraus resultierenden Spannungen gut beschreiben kénnen.
Im Bereich der Vorhersage von Festigkeitseigenschaften jedoch zeigen die Modelle fiir statische
Beanspruchung Schwéchen. Diese beruhen auf der Betrachtung des Klebstoffs und der Figeteile als
Kontinuum mit homogenen Eigenschaften. Die Mikrostruktur der Klebung, die auf der Problematik
der Grenzflachenfestigkeit und der der Inter-Phasen beruht, wurde bei keinem der Modelle
ausreichend berticksichtigt. Wahrend diese Problematik flir genietete Strukturen keine und flr
SchweilRverbindungen nur eine untergeordnete Stellung in Bezug auf die mechanischen Eigenschaften
wie Festigkeit oder Steifigkeit einnimmt (Felsner 2012), besitzt sie fur Klebverbindungen eine
signifikante Relevanz. Deshalb ist es notwendig, der Klebung sowohl graduelle kohé&sive als auch
adhasive Festigkeitseigenschaften bzw. wenn der Klebstoff nur als ein Kohésivzonenelement
betrachtet wird, eine Gesamtfestigkeit zuzuweisen.

In einem 1989 erschienen Ubersichtsartikel zur Festigkeitsvorhersage geklebter Verbindungen wurde
die FEM unter Berucksichtigung von nicht-linearem Materialverhalten als ausreichend fir die
Auslegung von Klebverbindungen angesehen, wahrend bruchmechanischen Ansdtze als rein
intellektuelle Standpunkte eingestuft wurden (Adams 1989). Wenn fiir die FEM ein homogener
Materialaufbau und genau definierte, einheitliche mechanische Eigenschaften der Kunst- und
Klebstoffe sowie der Grenzflachen und Inter-Phasen vorausgesetzt werden, wie dies z.B. bei der
Anwendung von Kohasivzonenelementen genutzt wird, ist diese Methode zur Losung der
Festigkeitsprobleme in Klebungen vielseitig einsetzbar. Sowohl bei Berlcksichtigung graduell
veranderlicher Eigenschaften innerhalb einer Klebung als auch zur Beschreibung von imperfekten
Klebverbindungen, die ggf. schon rissbehaftet sind, stoft die Kontinuumsmechanik an ihre Grenzen.
Diese Grenzen konnen durch die Implementierung mathematischer Ansédtze zur Beschreibung von
Anriss- sowie Rissfortschrittsphasen in die FEM erweitert werden. Jedoch besitzen diese Ansatze nur
die Fahigkeit, makroskopische Effekte zu beschreiben, ohne auf Basis eines mikromechanischen
Materialverhaltens Vorhersagen zu Anrissbildung, Rissfortschritt oder Streuung von realen
Messwerten zu erklaren.

Diese Moglichkeiten sind aber tber einen bruchmechanischen Ansatz gegeben. Dieser wurde in den
1920er Jahren entwickelt. Es wird davon ausgegangen, dass mechanisch beanspruchte Bauteile Risse
beinhalten, die sich ausbreiten kdnnen. Ein sich ausbreitender Riss wird dabei Energie freisetzen. Die
daraus resultierende Energiefreisetzungsrate G ist tiber die Gleichung

= (5)

ao?

E

G~

mit der Risslange a, der Spannung o sowie dem E-Modul des Materials verknlpft. Wird eine
bestimmte kritische Energie G, Uberschritten, erfolgt ein instabiles Risswachstum, das zum finalen
Materialversagen fuhrt. G, ist dabei eine materialspezifische GroRe (Griffith 1920).
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Wahrend des zweiten Weltkriegs traten an ca. 20 % der amerikanischen, kanadischen und englischen
Schiffe der Liberty-Klasse Sprodbruche auf, die teilweise zum kompletten Auseinanderbrechen der
Struktur fiihrten. Dieses Rissverhalten liel} sich nicht mit einem rissfreien Bauteil erkldaren. Auch mit
der klassischen Festigkeitslehre der Elastizitatstheorie war es nicht moglich, die Spannungszustande an
der Rissspitze eines belasteten Bauteils richtig zu beschreiben. Durch Modifikation des
Sprédbruchkriteriums nach Griffith fiihrte Irwin in der Folgezeit einen Spannungsintensitatsfaktor K
ein, der mit G folgendermalien verknupft ist

¢ =X (6)

G, == (7

konnte er einen kritischen Spannungsintensitétsfaktor K. mit K < K. definieren (Irwin 1957).

Der Spannungsintensitatsfaktor K kann allgemein Gber

mao? K.
- - (8)

definiert werden. Aus der Airyschen Spannungsfunktion als auch aus dem Né&herungsausdruck der
Sneddon-Gleichung ergibt sich fur eine Risserweiterung, ein Spannungsintensitatsfaktor K, der mit

einem Geometriefaktor f(%) fiir die endliche Probenausdehnung versehen werden muss:
K, = oVarm * f(%) 9)

Dabei beschreibt a die Risslange und w die Probenbreite. Fir die Spannungsverteilung an der
Rissspitze ergibt sich

K
g;j \/ﬁ* fij(6) (10)

wobei f;;(0) die Winkelfunktion darstellt, die die Spannungsverteilung o;;(8) um die Rissspitz
beschreibt. Flr ein vorgegebenes © gilt:
1
0(a)~\/—a (11)
Man erhélt also eine Singularitat an der Rissspitze fir a—0. Jedoch kann streng genommen ein
kritischer Wert o nicht tberschritten werden. Bei duktilen Werkstoffen, wie z.B. Metallen ist dies die

sogenannte Streckgrenze oys. Erreicht die Spannung an der Rissspitze ofr) diesen Wert, wird Gber
einen Plastifizierungsprozess eine Abstumpfung der Rissspitze und somit eine Spannungsreduzierung

erreicht. Gleichung 10 gilt also flr den Fall, dass sich r an r; anndhert, wobei die kritische Spannung
o( reit) der Dehngrenze oys entspricht. Fir den Fall r > rgie kann aber die linear-elastische
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Bruchmechanik (LEBM) verwendet werden, deren Basis damit gelegt war (Irwin 1957). Fir Bauteile,
die schwingend beansprucht wurden, fanden Paris et al. heraus, dass die Rissgeschwindigkeit Z—; von K
abhangt. Es ergab sich ein Zusammenhang der Form

d—“:c-(’g)b=c-ab (12)

dN

Die allgemeine Form der Paris-Gleichung ergibt sich dann zu

4 — G- AK™ (13)
dN

In einer doppeltlogarithmischen Auftragung der Rissgeschwindigkeit als Funktion des zyklischen
Spannungsintensitatsfaktors ergibt sich somit ein linearer Zusammenhang (Paris, Gomez, Anderson

1961 ; Paris, Erdogan 1963).

Bei mehrachsigen Spannungszustanden mussen neben dem Modus | (reine Zugbelastung) auch noch
die in Abbildung 8 dargestellten Mode I1 und IIl berlicksichtigt werden. Diese konnen uUber die
Summation von G; berlcksichtigt werden.

Abbildung 8: Darstellung der drei Grundbelastungsarten;

Normal-, Zugbeanspruchung: Modus |

Langsschub-, Langsscherbeanspruchung: Modus 11

Querschub-, Querscherbeanspruchung: Modus 111
nach (Schwalbe 1980)

Modus Il
Modus | z

Modus IlI

~

—
Modus I Modus|

Wihrend die bruchmechanischen Ansédtze zur Beschreibung des Rissausbreitungsverhaltens in
metallischen Bauteilen im Schiffsbau und auch im Luftfahrtbereich Gberlebensnotwendig und etabliert
sind (British Standards Institution 1991 ; British Standards Institution 1997 ; British Standards
Institution 2002 ; American Society for Testing and Materials 2011 ; American Society for Testing and
Materials 2013 ; International Organization for Standardization 2002 ; International Organization for
Standardization 2010 ; Heckel 1991), fanden sie bei der Bewertung von Kunststoffen und Klebstoffen
nur eine geringe Verbreitung. 1970 nutze Williams ein Griffith-analogen Ansatz unter
Berticksichtigung einer DefektgroRe zur kontinuumsmechanischen Beschreibung des Versagens von
Klebverbindungen und zur Berechnung einer kritischen Energiemenge zur Rissausbreitung (Williams
1969 , Williams 1970). Devries et al. konnten 1986 die Rissentstehung und —ausbreitung sowie die
Energiefreisetzungsraten im Modus | quantifizieren (Devries, Gramoll, Andersen 1986). 1991
korrelierte Schmueser bei CLS-Proben den Rissfortschritt pro Zyklus mit der Energiefreisetzungsrate
(SCHMUESER 1991). Fraisse nutzte das in den 1960er Jahren von Rice und Cherepanov etablierte J-
Integral als MaR fur das Rifverhalten (Fraisse 1993). Kinloch et al. stellten 1993 bei statischen
Versuchen einen von der Anfangsrisslange unabhéngigen G.-Wert im Bereich von 3 kJ/m?2 fest und
konnten bei DCB-Tests wie schon Paris 1961 drei verschiedene Bereiche der Rissverldngerung pro
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Zyklus (beschleunigt / gleichférmig / beschleunigt) unterscheiden. Im Verlauf des Risswachstums
erfolgt erwartungsgemal ein Anstieg des Gnax-Wertes (Kinloch 1993 ; Jethwa, Kinloch 1997). Lim et
al. bestimmten 1994 die Bruchz&higkeit von zwei geklebten Balkenelementen bei unterschiedlichen
Belastungsmodi. Sie berichteten, dass die ermittelte kritische Risserweiterungskraft G. fur Modus I-
Belastungen am kleinsten und fir Modus I1-Belastungen am groRten ist. Der Unterschied zwischen Gy
und Gy liegt in Abhéngigkeit vom verwendeten Klebstoffsystem im Bereich von Faktor 2 bis 13,
wahrend die Differenzen zwischen Gi; und Gy bei Faktor 6 bis 55 liegen (Lim, Hatano, Mizumachi
1994 ; Lim, Mizumachi 1995). Kendall stellte 1994 eine Gleichgewichtsbeziehung zwischen dem
Quotient von Adhésionskraft und der Breite der Rissfront mit der Adhé&sionsarbeit an der Grenzflache
und dem Quotient des Speichermoduls nach und vor dem Rissdurchgang auf (Kendall 1994). Arnott
und Kindermann nutzten 1995 DCB-Tests mit definierter Dehnrate zur Bestimmung von G, und G-
Werten. Diese Methode wendeten sie auch fur durch Umwelteinfllisse geschadigte Klebungen an
(Arnott 1995). Rakestraw et al. und Plausinis et al. fihrten 1995 Messungen zu Rissausbreitung an
DCB- bzw. Keiltest-Proben durch und bestimmten Rissausbreitungsgeschwindigkeiten bei
variierenden Dehnraten bzw. Versuchstemperaturen (Rakestraw 1995 ; Plausinis 1995). Xu et al.
postulierten 1996, dass die Ermudungsrissausbreitung auf dem Zusammenwachsen mit dem Hauptriss
beruht und die Rissausbreitungsgeschwindigkeit bei mit Kautschukpartikeln ertiichtigten Klebstoffen
mit fallender Belastungsfrequenz (20 Hz > f > 0,02 Hz) ansteigt (Xu 1996). Aglan und Abdo
bestimmten die durch die Rissausbreitung geleistete Arbeit durch Messungen der Anderung der Flache
uber den zyklischen Hysteresekurven und bestimmten die kritische Energiefreisetzungsrate zu 600
J/m2 (Aglan 1996). Kaito und Fujii stellten 1998 ein Modell einer Klebstoffschicht mit plastischer
Deformation an der Rissspitze und anschlieBenden Rissfortschritt durch die plastische Zone hindurch
vor. Dabei ist die GroRe des fraktalen Bereichs unabhangig von der Dehnrate, sie wird jedoch durch
eine Zugabe von Kautschukftllmaterial verkleinert (Naito 1998). Nairn fuhrte 2000 DCB-Tests an 8-
lagigen Laminatbalken mit unterschiedlicher Laminatanordnung durch. Hierbei zeigten sich je nach
Lagenaufbau Abweichungen der G,c-Werte von -55 % bis +76 % im Vergleich zu dem
Referenzsystem mit einer [90g]-Lagenanordnung (Nairn 2000). Buehler et al. zeigten, dass Defekte im
NanometermaRstab bruchmechanisch unwirksam sind (Buehler 2003 , Buehler 2006). Weitere
kritische Energiefreisetzungsraten G bei Rissausbreitung in Klebschichten bestimmten u.a. Edde,
Shahin und Wang (Edde 1995 ; Shahin, Taheri 2008 ; Wang, Zhang 2009a).

Mit den Ansatzen der linear-elastischen Bruchmechanik (LEBM) lasst sich das Entstehungs- und
Ausbreitungsverhalten von Rissen in Bauteilen erkldaren und auch auf materialphysikalischer
Grundlage verstehen. Des Weiteren ist es moglich, die Spannungsverteilung im Bereich der Rissspitze
richtig darzustellen und die bei der Rissausbreitung freigesetzten Energien zu berechnen. Die Energie,
die aufgebracht werden muss, damit ein Riss sich weiter ausbreiten kann, besteht aus:

261]/5 + Uplast + Ukin + Utherm (14)

Wahrend fir Metalle die Rissfortschrittsenergie tberwiegend durch den plastischen Energieanteil
(Uplast) bestimmt wird, missen flr Kunststoffe alle anderen Anteile (Ukin, Userm) Mit berticksichtigt
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werden, da sie im gleichen GréRenordnungsbereich anzusiedeln sind. Dabei reprasentiert Uy, den
aufzubringenden kinetischen und Uinerm den thermischen Energieanteil.

In der Fahigkeit, das Verhalten von rissbehafteten Bauteilen richtig zu beschreiben und vorherzusagen,
liegen die Starken der Bruchmechanik. Viele kontinuumsmechanische Ansétze geraten genau dort an
ihre Grenzen, wo Defekte, Ungénzen oder auch nur inhomogene Materialeigenschaften auftreten und
ihr Einfluss bewertet werden muss. Hier kann nun ein Schadigungskonzept, das auf der linear-
elastischen Bruchmechanik (LEBM) aufbaut, helfen. Die Annahme, dass die Effektivitat der
Defektverteilung in einem Material dessen mechanische Eigenschaften bedingt, lasst Bewertungen der
kohasiven und adhésiven Festigkeiten auch auf statistischer Grundlage zu. Mit der Annahme einer
Defektverteilung lasst sich somit auch die Streuung experimenteller Ergebnisse erkldren, da die
Defekte unterschiedlicher Proben auch einer verschiedenen Verteilung unterliegen kénnen. Nur fir
Bauteile mit bruchmechanisch nicht wirksamen Defekten kann das mechanische Verhalten des
Bauteils mit der Kontinuumsmechanik beschrieben werden.

Im Rahmen dieser Arbeit sollen nun auf Grundlage experimenteller Untersuchungen an Klebstoffen
die Grenzen der Gultigkeit sowohl von kontinuumsmechanischen als auch von bruchmechanischen
Ansatzen bestimmt und die Frage geklart werden, welcher der beiden Anséatze fur die Auslegung von
Klebverbindungen und die Bewertung des Versagensverhaltens sowohl unter statischer als auch unter
zyklischer Belastung angewendet werden kann.

2.4.  Statistische Versuchsauswertung

Im Sinne der Zuverlassigkeit von geklebten Strukturbauteilen wird beispielsweise das durch
Ungénzen, die ein streuendes Merkmal darstellen, hervorgerufene Versagen dieser Bauteile statistisch
beschrieben. Fur die Streuung der Versuchsdaten erhalt man eine H&ufigkeitsverteilung und eine
Abweichung der einzelnen Messwerte vom Maximum der Verteilung. Als Dichtefunktion zur
Beschreibung der Streuung wird oftmals die Normalverteilung verwendet.

1 (_(x—u)z)
fO) =—=x e\ 2 (15)
Das Maximum der Verteilung liegt bei x = p und entspricht einer Versagens- bzw.

Uberlebenswahrscheinlichkeit von Py = Py = 0,5. Durch Integration der Dichtefunktion erhilt man die
Summenhdufigkeit F(x) zur Bestimmung von P(X < X)

_-w?

PX<x)=Fk) = f_xoof(x) dx = — ffooe( 202 )dx (16)

*
oV2m

Fir grol3e bzw. kleine Versagenswahrscheinlichkeiten Py, weichen jedoch die realen Messwerte meist
von der Normalverteilung ab. Hierflr steht mit der Weibull-Verteilung eine asymmetrische
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Dichtefunktion zur Verfiligung, die die Datenstreuung der meisten Experimente besser beschreibt. Die
grafische Auftragung der Gleichung

x\m

Foo =2 (@) wel @) a7)

ist in Abbildung 9 im Vergleich mit der Glockenkurve der Normalverteilung dargestellt. Der
Lageparameter S beschreibt hierbei das streuende Merkmal und der Exponent m die Zuverl&ssigkeit,
die mit steigendem Exponenten zunimmt.

Durch Integration der vorliegenden Dichtefunktion Uber einen definierten Bereich des Merkmals X,

erhdlt man die in Abbildung 10 dargestellte Summenh&ufigkeit des Probenversagens. Auch in dieser
Abbildung ist deutlich der Einfluss des Exponenten auf die Form der Summenh&ufigkeitskurve

erkennbar.

- Weibull m=8

Dichtefunktion

Weibull m=2
Gaul

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

Merkmal x

Abbildung 9: Dichteverteilung auf Basis einer Normalverteilung () und einer Weibullverteilung mit unterschiedlichen Exponenten (m=2, 4, 8)
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Abbildung 10: Summenhdufigkeit der Versagenswahrscheinlichkeit auf Basis einer Normalverteilung (=) und einer Weibullverteilung mit
unterschiedlichen Exponenten (m=2, 4, 8)

Durch Darstellung der Versagenswahrscheinlichkeit der Weibull-Statistik in der Form

F(x)= Py(x) =1— e(_(%)m) (18)

erhalt man die in Abbildung 11 dargestellte Verteilungsfunktion in Abhéngigkeit des Merkmalswerts x
(Bronstejn 2008).

Hierzu werden die Messwerte aller Stichproben i des Versagensereignisses aufsteigend sortiert und
jedem Ereignis eine Versagenswahrscheinlichkeit zugeordnet. Dies geschieht durch die Verwendung
eines  geeigneten  Schéatzers unter  Einbeziehung des  Stichprobenumfangs n. Als
dichtefunktionsunabhéngigen Schatzer wird
i
Pi=— (19)

verwendet (Hiick 1994). Fur geringe Stichprobenumfénge von 2 < n < 50 hat sich bei dem Versagen
metallischer Proben auch der Schatzer

2i—1

P = (20)

2n

zur Berechnung der Einzelwahrscheinlichkeiten bewahrt (Kriger 1996 ; Gudladt, Bazios 1998 ; Bazios
1999). Ergibt sich bei der anschlieBenden Auftragung der Einzelversagenswahrscheinlichkeiten gegen
den jeweiligen Merkmalswert eine Gerade, kann man von einer guten Ubereinstimmung der realen
Messwerte mit der gewahlten Verteilungsfunktion ausgehen. Um eine Kontinuitdt aller

20



der Bundeswehr

Universitdt (3 Miinchen

Wahrscheinlichkeitsdarstellungen zu erreichen, werden alle statistischen Auswertungen in der

vorliegenden Arbeit mit dem Schétzer P; =% durchgefuhrt. Fir groRBe Stichprobenumfange

n
konvergieren beide Schatzfunktionen gegen einen gemeinsamen Grenzwert, so dass die

Abweichungen zueinander minimiert werden.

Zusétzlich sind in Abbildung 11 die Lageparameter (Maximum des Merkmalswerts in der
Dichteverteilung) mit einer Versagenswahrscheinlichkeit von Py = 63,2 % eingezeichnet. Ein Mal3 fur
die Zuverléssigkeit  stellt auch die sogenannte (Pv90/Py10)-Streuspanne der
Versagenswahrscheinlichkeit dar, die im Folgenden kurz als 90/10-Streuspanne oder als Quotient
Po.o/Po 1 dargestellt wird.

99,9
99 - //
90
.2 504 {
o < ; :
T L - ;
c é 10/90-Streuspanne :
ST % der Versagenswahrscheinlichkeit :
£ c n 10 :
é O :
2 2% 51 |
582 z
c = c :
22 1- ;
28 05 &
o ® =] j
> 2 ;
~ :
0,1+ m=8 :
- > 10/90-
_ » Streuband
m=2 - i firm=2,4&8
0,01 ——————— . ./......Ii
Merkmal x

Abbildung 11: Darstellung der VVersagenswahrscheinlichkeit auf Basis einer Weibullverteilung mit unterschiedlichen Exponenten (m=2, 4, 8)

Durch Verwendung eines experimentell bestimmbaren Merkmalswerts x, wie der Bruchlast bei
statischer Versuchsfuhrung oder der Maximalkraft bzw. der Bruchlastschwingspielzahl bei zyklischer
Belastung, ergibt sich z.B. flr die Streuung der Bruchlast
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m
FBruch) )

PV(FBruch) =1- e(_(F*BT“Ch (21)

Die Grolie Fg,,.n Stellt den charakteristischen Lageparameter bei einer Versagenswahrscheinlichkeit
von 63,2 % dar. Dies repréasentiert das Maximum der Dichteverteilung. Die Grofe m wird als Weibull-
Exponent bezeichnet und als ZuverlassigkeitsmaR betrachtet. Durch das in Abbildung 11 dargestellte
Wahrscheinlichkeitsnetz ergibt sich dann, wie oben angegeben, fiir die Versagenswahrscheinlichkeit
Pv(x) als Funktion der Bruchlast Fgrcn €ine Gerade, wenn das streuende Merkmal der Weibull-
Verteilung gehorcht.

2.5.  Prufverfahren fur Klebverbindungen

Klebungen stellen an die anwendbaren Prifverfahren besondere Herausforderungen. Zum einen ist die
Klebschicht im Verhaltnis zu den durch sie verbundenen Fligeteilen sehr diinn. Dies gilt in noch
starkerem Male fiir die Inter-Phasen und die Grenzflache. Zum anderen bringt sie sowohl mit ihrem
inhomogenen Aufbau der Inter-Phasen als auch mit dem Ausbilden einer 2-dimensionalen Grenzflache
zwischen Klebstoff und Figeteilen viele zerstorungsfreie Prifverfahren an ihre Grenzen, da hohe
Anspriiche an die rdumliche Auflésung gestellt werden. Um bruchmechanisch wirksame Defekte
innerhalb der Klebschicht oder auf der Grenzflache charakterisieren zu kénnen, ist sowohl eine gute
laterale Auflésung als auch eine gute Tiefenaufldsung notwendig. Jede einsetzbare Technik muss
somit in der Lage sein, Defekte in der Grofle von weniger als 10 pum sowohl in ihrer rdumlichen
Ausdehnung als auch in Bezug auf ihre Position innerhalb der Klebung zu detektieren. Zu den
nutzbaren Detektionsmethoden gehéren mit unterschiedlichen Einschrankungen z.B. die
Ultraschalltechnik, Thermographie und die Computertomographie. Fir die im Bereich der
Qualitatskontrolle von Schweil3ndhten etablierte Ultraschalltechnik fiihren sowohl die hohe Dampfung
des Klebstoffs als auch das schlechte Verhaltnis von Figeteilausdehnung zu Klebstoffdicke zu
Auflosungsproblemen sowohl in lateraler als auch in Tiefenrichtung. Die Thermographie ist auch in
der Lock-In-Variante als integrales Verfahren nicht in der Lage, eine Tiefenauflosung zu ermdglichen.
Eine vollstdndige Form und Lagecharakterisierung der Defekte ist somit nicht mdglich. Des Weiteren
muss die an einem Defekt emittierte Warme durch das Fugeteil hindurch detektiert werden, was eine
Delokalisierung der Defektposition bewirkt und somit die laterale Aufldsung negativ beeinflusst.
Erfolgsversprechend ist aber der Einsatz der Computertomographie (CT) auf Basis von
Rontgenstrahlung ebenso wie auf Magnetresonanztechnik (MRT / NMR). Wahrend bei der klassischen
Roéntgencomputertomographie ein 3D-Bild auf Grund der Durchldssigkeit von Rontgenstrahlung
erstellt wird, detektiert der Magnetresonanztomograph Uber den Kernspin z.B. *H-, *C- bzw. **N-
Atome und kartographiert somit die Verteilung der jeweiligen Atomsorte. Die NMR-Technik ist
jedoch wegen des benétigten starken Magnetfelds von bis zu 20 Tesla nicht fir Proben mit
magnetischen Materialien einsetzbar. Die Auflésung beider Methoden liegt im Bereich weniger
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Mikrometer. Allein die Detektion der Defekte lasst jedoch noch keine direkten Ruckschliisse auf die
mechanischen Eigenschaften des untersuchten Materials zu (Seidel 2008).

Am weitesten verbreitet sind daher die mechanischen, zerstorend ausgelegten Prufverfahren. Hier kann
z.B. je nach Fragestellung zwischen unterschiedlichen Probengeometrien und / oder verschiedenen
Belastungssituationen ausgewahlt werden. Schlimmer et al. gaben einen umfassenden Uberblick zu
den Vor- und Nachteilen der einzelnen Probengeometrien und Belastungsmodi zur Ermittlung der fur
Berechnungsmodelle erforderlichen, mechanischen Material- und Verbundkenndaten (Schlimmer 2004
, Schlimmer 2005a , Schlimmer 2005b ; Schlimmer, Barthel 2004 ; Schlimmer, Barthel, Bornemann
2004 ; Schlimmer, Bieker 2004 ; Schlimmer, Bornemann 2004a , Schlimmer, Bornemann 2004b ,
Schlimmer, Bornemann 2004c). Kopfzugproben wie auch TDCB-Proben eignen sich zur Bestimmung
von Materialparametern unter Zugbelastung (Modus 1). Fir Scherbelastungen (Modus 1) sind
verklebte Balkenelemente unter Biegebelastung oder Rohrproben unter Torsionsbelastung favorisiert.
Bei einfach Uberlappten Zug-Scher-Proben, die realen Verklebungen mit am ndchsten kommen, tritt
immer eine  Mischbelastung von  Zug- und  Scherspannungen auf. Bei den
Belastungsgeschwindigkeiten kann zwischen quasi-statischen Versuchen, bei denen die Last
gleichmaRig mit definierter Kraft- bzw. Dehnrate bis zum Probenversagen erhéht wird und zyklischen
Prifungen, bei denen die Proben mit einer geringeren Last und einer definierten Frequenz bis zum
Ende ihrer Lebensdauer belastet werden, unterschieden werden. Hierbei kénnen, wie in Abbildung 12
dargestellt, das Verhéltnis von Unter- zu Oberspannung (omin/omax) Und somit die Mittelspannung o,
verandert werden. Durch Variation der Frequenz und des Lastspektrums lassen sich Betriebslastfolgen
mit beliebiger Mittelspannung generieren, um Bauteile unter ,,realen* Bedingungen testen zu kdnnen.

Abbildung 12:
Darstellung der zyklischen Belastungsmodi;
7N, 7N R = -1 stellt dabei eine symmetrische Zug-Druckbelastung,
\ FAR R=0 eine Zugbelastung mit vollstdndiger Entlastung
! \ und der oberste Fall mit 0 < R < 1 eine Zugschwellbelastung dar.

1
ll R = Omin
!

Omax

Belastung, ¢ oder F

A2 N 1
/ \ N / \ A4 Om = E(Umin + Umax)

/ \ / \ R=0 1

\ 1 \ / Oq = E(Umax - Umin)
\ / \ !
\ / \ / Ao = Omax — Omin
0 N/ \ / R=-1
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2.6.  Alterungseffekte

Betriebsbeanspruchung von Kunststoffen in Strukturbauteilen umfasst neben den mechanischen
Belastungen auch aufRere Umwelteinflusse, denen diese Bauteile zusatzlich ausgesetzt sind. Dadurch
kdnnen sie auf vielfaltige Weise verandert oder geschadigt werden. Eine starke Temperaturerhdhung
kann zum Erweichen oder auch zu Degradationsprozessen innerhalb des Polymernetzwerkes flhren.
Die Einlagerung von Losemittelmolekilen, zu denen auch Wasser gehort, erzeugt eine Schwachung
einerseits der elektrostatischen Wechselwirkungen der Polymerketten untereinander, andererseits aber
auch der Anbindung der Polymere an die Flgeteiloberflache (Matting 1969 ; Brockmann 2009 ;
Habenicht 2009). Des Weiteren erfolgt durch die Losemitteleinlagerung eine ungleichmaRige
Quellung des Klebstoffmaterials, was zusétzliche Spannungen innerhalb der Klebschicht generiert. Die
Wasseraufnahme folgt dabei dem Henryschen bzw. Fickschen Gesetz (Jouwersma 1959 ; Wong,
Broutman 1985 ; Liu u. a. 2003). Ein erhéhter Wassergehalt im Polymermaterial oder auch schon die
Anwesenheit von Wassermolekulen wahrend der Versuchsdurchfiihrung beeinflussen die Festigkeiten
sowohl unter statischen als auch unter zyklischen Versuchsbedingungen signifikant (Schmiedel 1992 ;
Ritter 1998 ; Wylde 1998 ; Briskham 2000 ; Hirakata u. a. 2010). Eine schnelle Entfernung dieser
Fremdmolekileinlagerung durch Erwarmung uber die Siedetemperatur des Losemittels hinaus kann
Expansionsblasen zur Folge haben, die anschlielend als Defekte festigkeitsvermindernd wirken
kdnnen (Maier 2012).
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3. Gerateausstattung

Im folgenden Kapitel werden die fur die Arbeit wesentlichen Gerate jeweils mit ihren spezifischen
Merkmalen vorgestellt und ihr Einsatzzweck kurz erléutert. Sie werden dabei entsprechend ihrer
Verwendung in Gerate der bildgebenden Analytik, der thermischen, thermomechanischen und
mechanischen Analytik sowie der Ermittlung mechanischer Festigkeits- und Ermidungsdaten
gruppiert und vorgestelit.

3.1.  Mischsystem Speedmixer™ DAC 150 FVZ

Um eine reproduzierbare Methode zur Mischung der eingesetzten Klebstoffkomponenten zu erhalten,
wurde der Speedmixer™ DAC 150 FVZ der Firma Hausschild eingesetzt. Dieser ist ein automatisches
Mischsystem, das durch zwei gegenldufige Rotationsbewegungen des zur Drehachse verkippten
ProbengeféalRes Zentrifugalkrafte in zwei Raumebenen erzeugt. Die Drehzahl lasst sich dabei sowohl
fest einstellen als auch stufenlos zwischen 510 und 3000 Umdrehungen pro Minute regeln. Uber eine
Zeitschaltuhr lassen sich voreingestellte Mischzeiten abrufen. Mit der Methode dieses Mischsystems
wird eine nahezu blasenfreie, homogene Vermischung der in Einwegbechern gefullten Substanzen
ermoglicht (Hauschild & Co KG 2008).

3.2.  Trockenschrank ULM400

Fur die routinemaBige Aushéartung von Klebstoffproben unter definierten und, Gber den kompletten
Versuchszeitraum hinweg, vergleichbaren Temperaturbedingungen stand ein Universalofen der Firma
Memmert des Typs ULM400 zur Verfigung. Dieser Ofen hat ein Innenraumvolumen von 53 L und
eine maximale Beladung von 40 kg auf hdochstens vier gelochten Zwischenbdden, um eine
Luftzirkulation im Gerét und einen Luftaustausch durch den eingebauten Lifter zu ermdglichen. Der
regelbare Temperaturbereich erstreckt sich dabei von Raumtemperatur bis zu 220°C (Memmert GmbH
& Co KG 1999).

3.3.  Laserstation TruMark® Station 5000

Zur einfachen und reproduzierbaren Oberflachenbearbeitung stand mit der TruMark® Station 5000 ein
Markier- und Beschriftungslasergeréat der Laserklasse 2 zur Verfigung. Mit ihm lassen sich durch das
Auf- bzw. Einbringen von Laserenergie je nach Material und eingestellten Laserparametern
Oberflachen abtragen, gravieren, anlassen, schdumen oder farblich verandern. Entstehende Emissionen
werden dabei durch eine integrierte Absaugung entfernt. Die Laserenergie wird durch einen gepulsten
Nd:YAG-Festkorperlaser mit einer Wellenldnge von A = 1064 nm erzeugt und ber ein Planfeldlinsen-
und Spiegelsystem dem zu bearbeitenden Objekt zugefihrt. Ein Glteschalter dient dabei zur
Verzogerung und somit zur Verkiirzung des Laserpulses, was zu einer hoheren Pulsspitzenleistung

25



I Gerateausstattung

nstitut fur
Werkstoffkunde

fihrt. Die eingekoppelte Laserleistung ist dabei von der Ablenkgeschwindigkeit, der Pulsfolgefrequenz
sowie dem einstellbaren Laserleistungsniveau abhangig. Der Fokusdurchmesser des Laserstrahls liegt
mit der verbauten Optik bei 50 um, das quadratische Markierfeld hat eine Kantenlange von 120 mm.
Die Positioniergenauigkeit in der x-y-Ebene liegt bei +30 um. Die laterale Positioniergenauigkeit
betragt 100 um. Die Auflésung aller Achsen liegt bei 12 um pro Schritt, die Wiederholgenauigkeit bei
30 pum (Trumpf Laser Marking Systems AG 2007b).

Als Steuerprogramm der Laserstation steht TruTops Mark® (Version 2.3, V20080627) zur Verfigung.
Dieses bildet die Bedienerschnittstelle zur Laserstation und beinhaltet ein vektororientiertes 2D-
Zeichenprogramm, das zum Erstellen und Bearbeiten der benotigten Objekte sowie der Zuweisung der
notwendigen Laserparameter verwendet wird (Trumpf Laser Marking Systems AG 2007a).

3.4. Bildgebende Analytik

Zur Charakterisierung der mit dem Laser verénderten Probenoberflachen sowie der Bruchflachen nach
mechanischen Belastungen wurden sowohl die am Institut vorhandenen Lichtmikroskope als auch das
Rasterelektronenmikroskop (REM) genutzt.

3.4.1. Lichtmikroskopie

Im Bereich der Lichtmikroskopie wurden fiir Ubersichtsaufnahmen ein Mikroskop Zeiss Axiophot mit
hochauflésender Videokamera Kontron ProgRes und Bildarchivierungs und -analysesystem AnalySIS
sowie ein Digitalmikroskop des Typs VHX-500 der Firma Keyence eingesetzt. Neben einer 2-
dimensionalen Aufnahme der Oberfliche ermdglicht das Keyence-Gerédt eine tiefenscharfe, 3-
dimensionale Abbildung der Oberflache und erlaubt damit die Darstellung von Rauhigkeits- und
Profilinformationen. Hierzu wird die Probenoberflache in 1um-Hohenschritten aufgenommen und die
scharf dargestellten Bildbereiche aller Aufnahmen Ubereinander geblendet, um eine 3D-Abbildung zu
erreichen. Mittels einer automatisierten Bildzusammensetzung lassen sich auch groliere Bereiche, die
uber einen einzelnen Bildausschnitt hinausgehen, in einem Bild darstellen (Carl Zeiss NTS GmbH
1986 ; Keyence Corporation 2012).

3.4.2. Rasterelektronenmikroskopie

Zur Abbildung von Oberflachenmerkmalen in GrofRenmaRstében, die kleiner als die Wellenlange des
sichtbaren  Lichts sind, sowie zur Elementcharakterisierung von Proben steht das
Rasterelektronenmikroskop Ultra der Firma Zeiss zur Verflgung. Dieses Gerdt ist auf die
Anforderungen von Forschung und Entwicklung optimiert und gestattet unter anderem Aufnahmen mit
einer geringen Beschleunigungsspannung der Elektronen im Bereich von unter einem
Kiloelektronenvolt (keV) durchzufiihren und somit Aufladungseffekte, wie sie speziell bei
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nichtleitenden Materialien wie Kunststoffen oder Keramiken auftreten, zu minimieren. Des Weiteren
erlaubt die verminderte Eindringtiefe der energiearmen Elektronen in das Material die Mdglichkeit der
Charakterisierung feinster Oberflachenstrukturen (Carl Zeiss NTS GmbH 2002).

3.5.  Thermische, thermomechanische und mechanische Analytik

Fur die Charakterisierung der Aushértung von Klebstoffen, des temperaturabhéngigen Verhaltens von
Klebstofffolien sowie der Feuchtigkeitsaufnahme von Klebstoffproben wurden die nachfolgend
vorgestellten Thermoanalysesysteme eingesetzt. Zur Charakterisierung der Harteeigenschaften
ungelaserter und gelaserter Flgeteiloberflachen sowie von Klebstoffschichten wurde ein
Mikroh&rtemesssystem genutzt.

3.5.1. Thermogravimetriesystem

Zur Bestimmung von Massednderungen in Abhédngigkeit von Temperatur und Zeit, wie sie bei
Zersetzungsreaktionen oder Feuchtigkeitsabgabe auftreten, wurde als Thermogravimetriesystem
(TGA) der Analysator Q500 der Firma TA Instruments eingesetzt. Zur Ausstattung dieses Geréts
gehoren ein regelbarer Ofen mit Mikrowaage sowie ein Probenwechsler. Als Prozessgase stehen
standardméalig Stickstoff als Inertgas und Sauerstoff als reaktives Prozessgas zur Verfligung.
Zusétzlich kann das Gerat abhéngig von den Analyseanforderungen auch mit weiteren Gasen betrieben
werden. Messungen kdnnen im Bereich zwischen Raumtemperatur und maximal 1000°C erfolgen. Die
maximale Probeneinwaage liegt bei 1,0 g und einer Auflésung von 0,1 pg. Die Bedienung kann Uber
einen eingebauten bertuhrungsempfindlichen Bildschirm oder (ber einen externen Computer mit
geratespezifischer Steuersoftware erfolgen. Durch diese Steuersoftware erfolgt dann auch die
Aufzeichnung der Messsignale. Fur die mathematische und graphische Auswertung der Messdaten
steht mit Universal Analysis 2000 ein eigenes Programm zur Verfligung (Prime u. a. 2009 ; TA
Instruments - Waters LLC 2003 ; TA Instruments - Waters LLC 2005).

3.5.2. Dynamisches Differenzkalorimeter

Zur Bestimmung von Temperatur- und Warmestromanderungen bei Phasen- und Aggregatszustands-
anderungen von metallischen Legierungen und Kunststoffen stand das dynamische
Differenzkalorimeter (Differential Scanning Calorimetry, DSC) Q1000 von TA Instruments zur
Verfugung. Mit ihm lassen sich endo- und exotherme Prozesse bei physikalischen und chemischen
Veranderungen von Proben, wie dies z.B. bei der Aushartung von Reaktionsklebstoffen der Fall ist,
sowohl qualitativ wie auch quantitativ erfassen. Einflisse des Tiegelmaterials werden dabei
automatisch durch Referenzmessungen berticksichtigt. Die Beladung der Messzelle kann manuell oder
mittels Probenwechsler erfolgen. Die nominale Probengréfie sollte bei diesem Gerét zwischen 0,5 und
100 mg liegen. Der Temperaturbereich der Messung erstreckt sich dabei von -90°C bis +550°C. Die
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Steuerung erfolgt entweder Uber einen Touch-screen oder Uber einen PC mit geratespezifischer
Steuersoftware. Universal Analysis 2000 steht auch hier fur die mathematische und graphische
Auswertung der Messdaten zur Verfliigung (Menczel u. a. 2009 ; TA Instruments - Waters LLC 2005 ;
TA Instruments - Waters LLC 2007b).

3.5.3. Dynamisch-mechanischer Analysator

Zur Bestimmung mechanischer Eigenschaften, wie Speicher- und Verlustmodul oder Verlustfaktor, in
Abhéangigkeit von der jeweiligen Temperatur stand ein dynamisch-mechanischer Analysator (DMA)
Q800 der Firma TA Instruments zur Verfligung. Das Gerat besitzt dazu je nach Material und
Fragestellung unterschiedliche Klemmen zur Einspannung der Proben. Fir massive Proben sind dies
die Dreipunkt-Biege-Klemme sowie die Einzel- und die Doppel-Cantilever-Klemme. Fir
Folienmaterial kann eine Film-Faser-Klemme eingesetzt werden. Die Probengeometrie richtet sich
dabei einerseits nach den Anforderungen der Klemme, aber auch nach der Maximalkraft der Maschine,
die mit 18 N begrenzt ist. Die Minimalkraft liegt bei 1 mN. Die Probe kann in einem Frequenzbereich
von 0,01 bis 200 Hz belastet werden. Dabei liegt die elastische Dehnungsgenauigkeit bei +0,1 %. Die
dynamische Verformung liegt zwischen 0,5 und 10000 pm bei einer theoretischen
Deformationsauflosung uber  das  elektronische  Signal von 0,001  pm. Der
Routineeinsatztemperaturbereich beginnt bei Raumtemperatur und endet bei 600°C. Durch eine
Gaskihlungseinheit, bei der mit verdampftem Flussigstickstoff gekuhlt wird, lasst sich der
Temperaturbereich bis auf -145°C ausweiten. Auch bei diesem TA Instruments-Gerét ist eine
Steuerung direkt am Gerat und uber eine PC-Steuersoftware mdglich, die dann auch die Speicherung
der Messsignale tbernimmt. Die Messergebnisauswertung kann wieder iber das Programm Universal
Analysis 2000 erfolgen (Chartoff, Menczel, Dillman 2009 ; TA Instruments - Waters LLC 2005 ; TA
Instruments - Waters LLC 2007a).

3.5.4. Mikrohartemesssystem Fischerscope® HM2000

Zur Bestimmung der Eindringeigenschaften eines Vickers-Prufkorpers (vierseitige Diamantpyramide)
in die Materialoberflache wurde das Mikrohartemesssystem Fischerscope® HM2000 verwendet. Die
Berechnung der Martenshérte erfolgt dabei als Funktion von Eindringkraft und —flache (DIN
Deutsches Institut fir Normung e.V. 2003). Die mdglichen Kréfte liegen zwischen 0,4 und 2000 mN
bei einer Ungenauigkeit von +40 puN. Die maximale Eindringtiefe muss dabei geringer als 150 pm
sein. Die Messungenauigkeit liegt hierbei bei +100 pm. Die Positioniergenauigkeit des
programmierbaren x-y-Messtisches betragt +3 um. Zur optischen Kontrolle der Indentereindriicke ist
ein Mikroskop mit 40-, 200- und 400-facher VergrofRerung in das System integriert. Sowohl die
Verarbeitung des Messprotokolls als auch die Positionierung des Messtisches und die Aufzeichnung
und Auswertung der Messwerte erfolgt mit dem Programm WIN-HCU (V4.1) (Helmut Fischer GmbH
& Co Kg 2008).
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3.6. Mechanische Prifmaschinen

Zur Prufung von verklebten Zug-Scher- und Biegeproben mit Metallfiigeteilen werden héhere Krafte,
als sie bei der DMA zur Verfugung stehen, ben6tigt. Hierflr konnten abhangig von den jeweiligen
Anforderungen und Fragestellungen der Versuche die nachfolgend néher beschriebenen mechanischen
Prifmaschinen eingesetzt werden. Dabei konnen die Maschinen anhand der mdglichen
Versuchsfihrung unterschieden werden. Zwei Prifmaschinen (Z2,5 / TN1S & 1484) kamen fir
Experimente unter quasi-statischen Versuchsbedingungen zum Einsatz, wahrend zwei weitere
Prifmaschinen (MTS 858 & Rumul Mikrotron) u.a. zur Ermittlung von Bruchlastschwingzahlen
verwendet wurden.

3.6.1. Zwick 22,5/ TN1S

Fur statische Biegeversuche, bei denen keine zu hohen Kréften bendtigt werden, stand eine
Materialprifmaschine des Typs Z2,5 / TN1S der Firma Zwick zur Verfigung. Diese
Tischpriifmaschine der ,,Zwicki“-Produktlinie besitzt einen lineargefiihrten Kugelgewindeantrieb, ist
mit einer Kraftmessdose flr Prufkréafte bis 2,5 kN ausgestattet und aufgrund ihrer Messelektronik als
Klasse 1-Maschine ausgelegt.

Die Steuerung sowie die Datenerfassung erfolgten mit dem Software-Paket ,, TestXpert (V12.0) des
Prifmaschinenherstellers (DIN Deutsches Institut fir Normung e.V. 2004 ; Zwick GmbH & Co 2000).

3.6.2. Zwick 1484

Fur statische Versuche mit htherem Kraftbedarf, wie er zur Prifung der verklebten Zug-Scher-Proben
notwendig ist, stand eine Klasse 1-Universalpriifmaschine des Typs 1484 mit einer Maximalkraft von
100 kN der Firma Zwick zur Verfiigung. Uber einen L&ngenanderungsaufnehmer vom Typ
,»Multisens* wird direkt im Bereich der Klebung die Dehnung bestimmt. Die Steuerung und
Datenerfassung der mit Kugelgewindeantrieb ausgestatteten Priifmaschine erfolgten auch hier mit dem
Software-Paket ,, TestXpert“ (V12.0) des Priifmaschinenherstellers (DIN Deutsches Institut fir
Normung e.V. 2004 ; Zwick GmbH & Co 1982 ; Zwick GmbH & Co 1997).

3.6.3. Servohydraulische Prifmaschine MTS 858

Zur Durchfiihrung zyklischer Ermidungsversuche im sogenannten low-cycle-fatigue-Bereich (LCF, N
< 10000 Ssp.) wurde eine servohydraulische Tischprifmaschine MTS 858 genutzt. Fiir die Versuche,
die kraft-kontrolliert durchgefiihrt wurden, stand eine Maximalkraft von £25 kN zur Verfugung. Der
nutzbare Arbeitsfrequenzbereich liegt dabei je nach Probensteifigkeit und Kraftbedarf zwischen 0,1
und 80 Hz. Die genutzte Arbeitsfrequenz fir die in dieser Arbeit durchgefihrten Versuche liegt bei 1
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Hz. Der Aktuator ist dabei an der oberen Traverse, die Kraftmessdose gegeniiberliegend auf der
Tischseite montiert. Die Positionsbestimmung erfolgt sowohl tber den Kolbenhub als auch tber ein
direkt an der Probe ober- und unterhalb der Klebung angebrachtes Extensometer vom Typ 634.31. Zur
Versuchsplanung und -steuerung sowie zur Datenerfassung steht die Hardware TestStar Ils mit dem
Softwarepaket 793 (V3.2A) zur Verfugung (MTS Systems Corporation 2006 ; MTS Systems
Corporation 2009 ; MTS Systems GmbH 2001 ; MTS Systems GmbH 2012).

3.6.4. Resonanzprufmaschine Rumul Mikrotron

Ermidungspriifungen mit der servohydraulischen Prifmaschine bei 1Hz sind in einem akzeptablen
Zeitrahmen nur bis zu Bruchlastzahlen von N < 10000 Ssp. sinnvoll. Deshalb wurden zyklische
Versuche im sogenannten high-cycle-fatigue-Bereich (HCF, N > 10000 Ssp.) auf einer
Resonanzprifmaschine Mikrotron 20 kN der Firma ,,Rumul Russenberger Prifmaschinen
durchgefuhrt. Sie arbeitet in Vollresonanz, wobei die Arbeitsfrequenz (f) von dem Gesamtsystem,
bestehend aus Federn, Schwingmasse, Probeneinspannung und Probensteifigkeit, abhdngig ist. Der
dynamische Antrieb erfolgt durch die Anregung des Gesamtsystems mittels eines Erregermagneten,
wahrend die statische Kraft Uber eine Kugelumlaufspindel mit einem Gleichstromantrieb aufgebracht
wird. Die zuldssige Maximalkraft liegt bei 20 kN, die maximale Amplitude unter schwingender
Beanspruchung bei £10 kN. Die Regelungsungenauigkeiten sowohl unter statischer als auch zyklischer
Belastung liegen in einem Bereich unter 0,5 % der jeweiligen Maximalkréfte. Die Probenverformung
ist systembedingt auf héchstens +2 mm begrenzt.

Die Wegmessung wahrend der Prufung erfolgt ber eine Bestimmung der Traversenposition. Zur
Kraftmessung findet eine 20 kN-Kraftmessdose Verwendung, die unterhalb der Probenhalterung auf
der Seite des statischen Antriebs montiert ist.

Die Steuerung der Versuche wie auch die Datenerfassung erfolgt mit dem Softwarepaket ,,Woehler*
(Version 3.19 / 1.35/ 2007) des Prifmaschinenherstellers. Zur Datenerfassung stehen dabei vier
voneinander unabhdngige Kanéle zur Verfliigung, die nach definierten Zyklen die jeweilige
Arbeitsfrequenz, die Position der Traverse, die Kraftamplitude sowie die Maschinenleistung
aufzeichnen (Russenberger Priifmaschinen AG 1998).

4, Probenpraparation und Materialeigenschaften

Zur Klarung der Fragestellungen in Bezug auf die unterschiedlichen Anwendungen und
Belastungssituationen sind spezifische Probentypen notwendig. Im Rahmen dieses Kapitels werden die
verschiedenen eingesetzten Proben vorgestellt. Hierbei wird sowohl auf die Probengeometrie als auch
auf die Eigenschaften des genutzten Fugeteilmaterials eingegangen. Des Weiteren werden die
Ergebnisse der Untersuchung zur Praparationstechnik fur die verwendeten Klebstoffsysteme sowie
deren chemische, thermische und thermomechanische Eigenschaften vorgestellt.
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4.1.  Verbundproben

Fur die Durchfiihrung der verschiedenen Versuche werden unterschiedliche Probentypen bendtigt. Die
Verbundproben bestehen dabei aus zwei metallischen Flgeteilen, die mit einem Epoxidklebstoff
miteinander verbunden sind. Die mechanischen Eigenschaften der Fligeteilmaterialien wie auch die der
Klebstoffsysteme werden in Kapitel 4.2 vorgestellt.

Zur Ermittlung der mechanischen Eigenschaften von Klebverbindungen wurde die einfach tberlappte
Zug-Scher-Probe in Anlehnung an DIN EN 1465 mit den in Abbildung 13 dargestellten Abmessungen
gewdhlt (DIN Deutsches Institut fur Normung e.V. 2009). Die Laseraktivierung erfolgte auf der
konvexen Seite der leicht gewdlbten Flgeteile. Vor und nach der Laseraktivierung wurden die Proben
mit Aceton getrankten, fusselfreien Tlchern wischgereinigt. Der Klebstoffauftrag erfolgte mittels
Rakeltechnik auf beide Fiigeteile jeweils mit Schichtdicken von 250 pum. Fir die Aushértung stand
eine Passform zur Verfiigung, in der acht Proben gleichzeitig mit definierten Klebstoffschichtdicken
von 100 um gefertigt werden konnten. Uberschiissiges Klebstoffmaterial wurde nach dem Fiigen an
den zuganglichen Seiten entfernt. Die Vernetzung des Klebstoffs erfolgte nach dem Mischen fir eine
Stunde bei Raumtemperatur und anschlieBend fiir 1000 Minuten bei 66°C im Trockenschrank.
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Abbildung 13: Geometrie der einfach Uberlappten diinnen Zug-Scher- Abbildung 14: Geometrie der dicken Zug-Scher-Probe nach (DIN
Probe nach (DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V. 2009) Deutsches Institut fir Normung e.V. 2010)

Einfach Uberlappte Zug-Scher-Proben, wie in Abbildung 13 beschrieben, weisen bei 1-achsiger
Verformung immer mehrachsige Spannungszustdnde auf. Zur Optimierung auf eine reine Zug-
Scherbelastung wurde die Dicke der Figeteile erhéht und eine zentrische Krafteinleitung durch die
abgestufte Probengeometrie gem&? DIN EN 14869-2 wie sie in Abbildung 14 dargestellt ist,
verwirklicht (DIN Deutsches Institut fir Normung e.V. 2010). Die Fugung der Einzelteile erfolgte
auch hier wieder mit einer Lehre durch die sowohl die Passung als auch die Dicke des Klebstoffspalts
vorgegeben wurde.

Zur Untersuchung von Biegebeanspruchungen wurden an zwei unterschiedlichen Probengeometrien,
die in Abbildung 15 und Abbildung 16 dargestellt sind, Dreipunkt-Biege-Versuche (3PB)
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durchgefuhrt. Bei den verwendeten Proben handelt es sich zum einen um Aluminium-Flachproben in
der Geometrie der Fugeteile der einfachen Zug-Scher-Proben (Abbildung 15) und zum anderen um
Proben mit halbseitig aufgedoppelter Geometrie (Abbildung 16). Durch einen mittig zwischen zwei
Auflagern mit einem Abstand von 60 mm ansetzenden Stempel wird auf der stempelzugewandten
Seite eine Druck- und auf der stempelabgewandten Seite eine definierte Zugbelastung im Material
aufgebaut. Zur Simulation des Effekts der Biegemomente auf eine Klebverbindung wurden die
halbseitig aufgedoppelten 3PB-Probe hergestellt. Die zu verklebenden Oberflachen wurden ebenfalls
laseraktiviert und nach dem Reinigungsprozess und dem Rakelauftrag des Klebstoffs gefugt und mit
Klammern wéhrend des Aushérteprozesses bei Raumtemperatur und 66°C fixiert. Die Krafteinleitung
des Stempels wahrend der Prifung erfolgte bei diesen Proben auf der Seite des durchgehenden
Fugeteils, so dass die hochste Spannung und somit auch die hdchste Dehnung im Bereich des
Klebungsbeginns der Aufdopplung lokalisiert wurden.
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Abbildung 15: Aluminium-Flachprobe in Fligeteilgeometrie fir 3PB-  Abbildung 16: Halbseitig aufgedoppelte Al-Flachprobe fiir 3PB-Versuche
Versuche

4.2. Probenmaterial

Im Rahmen dieses Kapitels werden sowohl die verwendeten metallischen Fiigeteilwerkstoffe als auch
die genutzten Klebstoffsysteme mit ihren jeweiligen Zusammensetzungen und spezifischen
mechanischen Eigenschaften vorgestellt.

4.2.1. Fulgeteile

Fur die Versuche standen drei unterschiedliche Fugeteilwerkstoffe zur Verfiigung. Hierbei handelt es
sich um zwei Aluminiumknetlegierungen sowie einen unlegierten Maschinenbaustahl. Diese Auswabhl
wurde getroffen, da Aluminiumlegierungen auf Grund ihres Leichtbaupotentials verstarkt im
Luftfahrt- und Automotive-Bereich eingesetzt werden. Die Karosseriestruktur eines modernen
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Oberklassefahrzeugs kann dabei bis zu 92 % aus Bauteilen auf Aluminiumbasis bestehen (Reinhold
2012).

Die AISiMg-Knetlegierung EN AW-6009 der Firma Alusuisse wurde im I6sungsgegluhten Zustand
(T4) angeliefert und anschlielend auf den Zustand T6 warmebehandelt. Die Zusammensetzung ist in
Tabelle 1 die mechanischen Kennwerte sind Tabelle 2 aufgefuhrt (Bazios 1999). Im Automobilbau
wurde diese Legierung 1991 mit der Design-Studie Audi Avus quattro auf der Tokyo Motorshow
eingefiihrt (Reinhold 2012). Eine Verwendung in der GroRserienfertigung wurde zugunsten von
Legierungen mit ausgewogeneren Eigenschaften nicht umgesetzt.

Tabelle 1: Legierungsbestandteile der Aluminiumlegierung EN AW-6009

Element Si Mg Cu Mn Fe Ti Cr Zn
[Gew.-%] 0,9 | 055 | 0,32 | 0,31 | 0,29 | 0,014 | 0,008 | 0,008
Tabelle 2: Mechanische Kennwerte von EN AW-6009 in Walzrichtung
Kennwert | Zugfestigkeit | Dehngrenze | Bruchdehnung | Elastizitdtsmodul
R Rpo.2 A E
Einheit [MPa] [MPa] [%] [MPa]
Messwert 322 286 14 67200

Die Aluminiumlegierung EN AW-6156 wurde von der Firma Alcan unter anderem fur Teile der
Rumpfsektion des Airbus A380 entwickelt (Leque, Lassince 2007a , Leque, Lassince 2007b). Es
handelt es sich dabei um eine aushért- und schweil3bare AICuSiMg-Knetlegierung mit der in Tabelle 3
aufgefiihrten Zusammensetzung der Legierungselemente. Aus Kaorrosionsschutzgriinden ist das
vorhandene Plattenmaterial beidseitig mit einer ca. 115 pum starken Reinaluminiumschicht (EN AA-
1300, Fremdelemente siehe Tabelle 4) plattiert. Felsner ermittelte an Normzugproben des Materials die
in Tabelle 5 aufgelisteten mechanischen Kennwerte (Felsner 2012).

Tabelle 3: Legierungshestandteile dieser Aluminiumlegierung EN AW-6156

Element Si Mg Cu Mn Fe Ti Cr Zn Ni Zr

[Gew.-%] 0,77 | 0,72 | 0,90 | 0,45 | 0,04 0,04 |0,0004 | 0,17 | 0,0041 | 0,0016
Tabelle 4: Fremdelemente der Plattierschicht EN AA-1300

Element Si Mg Cu Mn Fe Zn

[Gew.-%] | <0,2 | <0,03 | <0,05 | <0,03 | <0,3 | 0,2-0,5
Tabelle 5: Mechanische Kennwerte des plattierten EN AW-6156 in Walzrichtung

Kennwert | Zugfestigkeit | Dehngrenze | Bruchdehnung | Elastizitatsmodul

R Rpo.2 A E
Einheit [MPa] [MPa] [%] [MPa]
Messwert 325 229 25 74000
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Als drittes Fugeteilmaterial wurde ein Maschinenbaustahl vom Typ C45E (CK45, 1.1191) ausgewahit.
Dieser wurde eingesetzt, um Versuchsergebnisse, die bei Aluminiumfiigeteilen beobachtet werden
konnten, unabhdngig von der Steifigkeit und der Rissempfindlichkeit des Aluminiums, zu
reproduzieren. Die Zusammensetzung sowie die mechanischen Eigenschaften des Materials sind in
Tabelle 6 bzw. Tabelle 7 aufgefuhrt (Steinbock 2008).

Tabelle 6: Legierungsbestandteile des Maschinenbaustahls C45E

Element C Si Mn P S Al Cr Ni Mo | sonstige
[Gew.-%] 0,46 | 0,23 | 0,712 | 0,01 | 0,00 0,01 0,02 0,11 0,00 1,55
Tabelle 7: Mechanische Kennwerte des Maschinenbaustahls C45E
Kennwert | Zugfestigkeit | Dehngrenze | Bruchdehnung | Elastizitdtsmodul
Rm Rpo.2 A E
Einheit [MPa] [MPa] [%] [MPa]
Messwert 775 472 22 210000

4.2.2. Klebstoffsystem Hysol EA939X

Das Klebstoffsystem Hysol EA939X gehort zu den, fiur luftfahrttechnische Anwendungen
zertifizierten, 2-komponentigen Epoxid-Klebstoffsystemen der Firma Henkel. Nach Herstellerangaben
ist es thixotrop eingestellt, raumtemperatur-hdrtend und zeigt im ausgehdrteten Zustand noch gute
mechanische Eigenschaften bis in einen Temperaturbereich von 180°C. Die Aushértung kann
innerhalb von drei bis fiinf Tagen bei 25°C oder auch fiir eine Stunde bei 66°C erfolgen. Die
Harzkomponente des Klebstoffsystems EA9394 enthalt als Fullstoff Aluminiumpulver, die des
EA9395 hingegen Silikat, wahrend das EA9396 keine Fillstoffe in groReren Mengenanteilen besitzt.
Der Anteil des Fullmaterials liegt bei den ersten beiden Produkten bei etwa 30 - 35 %, bezogen auf das
fertig gemischte Klebstoffsystem. Die mechanischen Eigenschaften der einzelnen Produkte dieses
Klebstoffsystems sind in Tabelle 8 aufgefiihrt, variieren jedoch in Abhangigkeit von dem jeweiligen
Fullmaterial, den Aushérte- und den Priifbedingungen (Henkel Corporation 2001 ; Henkel Corporation
2002b ; Henkel Corporation 2002a).

Tabelle 8: Eigenschaften der Vertreter des Klebstoffsystems Hysol EA 939X (Herstellerangaben gemal ASTM D1002)

Hysol EA9394 Hysol EA9395 | Hysol EA9396
Fullmaterial - Aluminiumpulver Silikat -
Aushértebedingungen - 5 Tage / 25°C 5 Tage / 25°C 5 Tage / 25°C
Zug-Scherfestigkeit [MPa] 28,9 27,6 24,1
Zugfestigkeit [MPa] 46,0 55,6 35,2
Speichermodul [MPa] 4237 4940 2750
Bruchdehnung [%] 1,7 2,6 35
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Zur Verifizierung des Einflusses unterschiedlicher Mischtechniken kam das ungefullte Hysol EA9396
zum Einsatz. Die beiden Komponenten wurde nach Herstellerangaben in ein Mischgefal? genau
eingewogen und anschlieBend sowohl handisch mit einem Spatel als auch automatisch in einem
doppelt-zentrifugal wirkenden Mischsystem (siehe Abschnitt 3.1) unter Normaldruck (ca. 1000 mbar)
sowie unter einem Druck von 25 mbar gemischt. Wie in Tabelle 9 dargestellt, erfolgte die
automatische Mischung innerhalb von 90 Sekunden mit einer stufenweise ansteigenden Drehzahl.

Tabelle 9: Rotationsdrehzahlen des automatischen Mischsystems

Zeit [s] 0-30 | 30-40 | 40-50 | 50-60 | 60-90

Drehzahl | [U/min] | 2000 2250 2500 3000 3500

Die Klebstoffproben wurden anschlieBend in einer Form sowohl bei Raumtemperatur als auch bei
66°C flr definierte Zeiten ausgehdartet. Bei den unter Umgebungsdruck gemischten Klebstoffproben
zeigten sich eingeschlossene Gasblasen im ausgehérteten Material, die im Folgenden als Defekte
bezeichnet werden. Die GroRe dieser Defekte war dabei von der Mischtechnik abhéngig. Bei
Handmischung und Aushéartung bei Raumtemperatur konnten die DefektgréRen zu (21,345,0) pum
bestimmt werden. Bei einer Aushdrtetemperatur von 66°C lag die Defektgrofle bei (24,746,2) pm,
wahrend die DefektgroRen bei der automatisierten Mischung mit (16,7+2,6) um bzw. (16,2+2,9) um
etwas kleiner waren. Bei dem automatischen Mischverfahren unter zusétzlichem Unterdruck hingegen
waren keine Fehlstellen, die grofer als 10 um im Durchmesser sind, erkennbar (Abbildung 17). Dieses
Ergebnis spiegelte sich auch in der Anzahl der Fehistellen wider. Fir die Handmischung unter
Normaldruck und Raumtemperaturhartung konnten auf einer Flache von 4 mm? (286+23) Fehlstellen
mit einer Grol3e Uber 10 um gemessen werden, bei der Doppeltzentrifugal-Mischtechnik hingegen nur
(220£16). Fihrte man die Aushartung bei erhohten Temperaturen von z.B. 66°C trat dieser Effekt
ebenso auf. Die Anzahl der Fehlstellen liegt hier bei h&ndischer Mischung bei (312+16) und bei
Mischung durch Zentrifugalkrafte bei (240+25) Defekten (Abbildung 18).
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Abbildung 17: DefektgréRen im Klebstoffmaterial Hysol EA9396 pro 4 mm? im Vergleich der Mischmethoden und Aushértebedingungen

Die Auswirkungen der durch die unterschiedlichen Mischtechniken generierten Defekte auf die
Bruchfestigkeit bzw. die Ermiidungsdauer bis zum Bauteilversagen wurden unter quasistatischer bzw.
zyklischer Beanspruchung untersucht. Dazu wurden einfach tberlappte, dinne Zug-Scher-Proben aus
der Aluminiumlegierung AW6009 mit Klebstoff gefertigt, der einerseits mit dem doppelt-zentrifugal
wirkenden Mischsystem bei Atmosphérendruck und andererseits mit demselben Mischer jedoch unter
Unterdruck gemischt wurde. Die quasistatischen Zugversuche wurden dabei kraftgeregelt mit der
Universalprifmaschine Zwick 1484 (Kapitel 3.6.2) durchgefihrt. Fur die zyklischen Versuche wurde
die Resonanzprufmaschine (Kapitel 3.6.4) eingesetzt. Wegen der multimodalen Spannungsverteilung,
die bei den verwendeten, einfach Uberlappten Zug-Scherproben innerhalb der Klebschicht immer
auftritt, werden alle Belastungswerte in Form der von auflen auf die Probe wirkende Zugkréfte

angegeben. Bei den Ermidungsversuchen wurde eine Kraftmittelwert von Fp, = W = 1,65 kN

bei einem Minimum- zu Maximumkraftverhaltnis von R = Zmin = 0,1 und einer Kraftamplitude F; =

max

M = 1,35 kN gewéhlt. Wie auf der linken Hélfte der Abbildung 19 dargestellt, verandert sich

die Bruchkraft nicht signifikant, wenn der Klebstoff unter Atmospharenbedingungen bzw. unter
minimalem Druck gemischt wurde. Unter zyklischen Bedingungen ist jedoch eine Zunahme der
Bruchschwingspielzahl um ca. 30 % sowie eine signifikante Abnahme der Lebensdauerstreuung fur
Proben, welche unter Unterdruck gemischt worden sind, erkennbar (Windsperger 2009 ; Gudladt,
Frommel 2010). Der Versagensmechanismus gemaR DIN EN ISO 10365 war grundsétzlich kohasiv
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(DIN Deutsches Institut fir Normung e.V. 1995). Dies ist nur zu verstehen, wenn die innere Festigkeit
des Klebstoffs von der Zahl und GroBe der Defekte bestimmt wird. Das ,.kohdsive Versagen* von
geklebten Strukturen ist also nur eine notwendige jedoch keine hinreichende Voraussetzung zur
Charakterisierung einer optimalen Klebung.

Um nun fir die folgenden Untersuchungen eine definierte Defektkonfiguration im Klebstoff zu
gewadhrleisten, werden die beiden Komponenten des Klebstoffs im doppelt-zentrifugal arbeitenden
Mischer bei einem minimierten Druck von ca. 25 mbar bei Raumtemperatur homogenisiert.
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Abbildung 18: Defektanzahl im Klebstoffmaterial Hysol EA9396 pro 4 mm?2 im Vergleich der Mischmethoden und Aushértebedingungen
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Abbildung 19: Quasistatische Festigkeiten und zyklische Lebensdauern von Proben, die im Zentrifugalmischsystem mit und ohne verminderten Druck
homogenisiert wurden.
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Zur Bewertung des kohésiven Klebstoffverhaltens wurde dieser in Form von Vollmaterialproben
untersucht. Dazu wurden Proben unterschiedlicher Geometrien aus dem Hysol EA 9394 hergestellt
und sowohl zerstérend als auch zerstérungsfrei gepriift. Allen Proben ist gemeinsam, dass der
Klebstoff unter Unterdruck im Doppel-Zentrifugal-Mischer (3.1) homogenisiert und anschlieRend
mittels Rakel in die Vertiefung einer Teflonform aufgetragen wurde. Uber das MaR der Vertiefung lieR
sich die Schichtdicke des aufgetragenen Klebstoffs und somit die Dicke der Proben definieren. Die so
hergestellten Klebstoffschichten wurden nach einer Vorvernetzungszeit von einer Stunde Dbei
Raumtemperatur fir 1000 Minuten bei 66°C in der Form ausgehdrtet. Die Entnahme aus der Form war
ohne den Einsatz eines Trennmittels problemlos méglich.

Fur Untersuchungen zur Feuchtigkeitsaufnahme und —abgabe wurden aus 400 um-Folien runde
Tabletten mit einem Durchmesser von ca. 6 mm ausgestanzt und aus 4 mm dicken Balken Wurfel mit
dieser Kantenlénge gefertigt.

Abbildung 20: Abmessungen der Klebstoffprobe in Uhrglasform
zur Spannungstiberhéhung im mittleren Bereich. Die Probendicke
wird Uber die Fertigung der Ausgangsfolien definiert.

R34

33

§.51

Fur thermo-mechanische Belastungstests sind aus den Klebstofffolien rechteckige Proben gefertigt
worden. Diese kdnnen unterschiedliche Probendicken besitzen und bei Raumtemperatur oder 66°C
ausgehdrtet sein. Zum Schneiden der Folien wurden zwei parallel gefuhrte Rasierklingen mit einem
definierten Abstand von 5mm verwendet. Als weitere Schnittoption stand das institutseigene
Markierlasersystem (siehe Abschnitt 3.3) zur Verfiigung. Damit konnten zur Schadigungslokalisierung
Proben in der geometrisch anspruchsvolleren Uhrglas- oder Knochenform, die in Abbildung 20
dargestellt ist, geschnitten werden. Zusétzlich wurde auch noch die Mdoglichkeit genutzt, ein
Zentralloch zur 6rtlichen Spannungserhéhung in die Uhrglasprobengeometrie einzubringen. In einer
vergleichenden Versuchsreine konnten keine signifikanten Unterschiede zwischen den mit
Rasierklingen geschnittenen und den lasergeschnittenen Proben gleicher Geometrie festgestellt
werden. Somit ist ein Einfluss thermischer Effekte durch die Laserstrahlung auf die mechanischen
Eigenschaften der Klebstoffproben im vorliegenden Fall nicht gegeben.
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4.3.  Laseraktivierung der Fugeteiloberflache

Die Eigenschaften eines Materialverbundes kdnnen nur so gut sein, wie das schwéchste Glied in der
Kette dieses Verbundsystems. Letzteres muss also gefunden und, wenn maglich, entweder optimiert
oder sogar eliminiert werden. Das Materialverhalten der Flgeteile ist durch die
Legierungszusammensetzung definiert. Die mechanischen Eigenschaften der verwendeten
Aluminiumlegierungen sind daher in der Regel nicht die festigkeitsbestimmenden Parameter der in
Kapitel 4.1 vorgestellten Verbundproben. Das Klebstoffsystem wurde durch die in Kapitel 4.2.2
beschriebene Methode der Klebstoffmischung durch Zentrifugalkréfte bei vermindertem Druck von 25
mbar so optimiert, dass eine ausreichende kohasive Festigkeit sowohl unter quasi-statischen als auch
unter zyklischer Belastung erreicht wird. Somit verbleibt offenkundig die Grenzflache zwischen den
Fugeteilen und der Klebstoffschicht als mogliches schwéchstes Glied in der Kette. Zur Optimierung
der Anbindung von Klebstoffmolekilen an die Oberflache der Fugeteile muss die Flgeteiloberflache
reproduzierbar aktiviert werden. Im Folgenden soll nun auf die laserinduzierten Verénderungen der
Oberflache wie auch deren Einfluss auf das mechanische Verhalten von Verbundproben eingegangen
werden.

4.3.1. Laserinduzierte Veranderungen der Metalloberflache

Zur Oberflachenaktivierung aller vorliegenden Legierungen und speziell der fir die mechanischen
Versuchsreihen vorrangig verwendeten Knetlegierung AW 6156 wurde das institutseigene
Markierlasersystem, das in Kapitel 3.3 vorgestellt worden ist, eingesetzt. Die zur Aktivierung
verwendeten Laserparameter sind in Tabelle 10 aufgelistet. Uber die Leistung, mit der der Laser
angeregt wird, und die Pulsfolgefrequenz sowie die Geschwindigkeit, mit der der Laserstrahl (iber die
Probenoberflache gefuhrt wird, kann die in die Probenoberflache eingekoppelte Energiemenge
definiert werden. Fir die optische Charakterisierung wurde eine Laserleistung von 100 % mit einem
Linienabstand von 10 pm gewdhlt. Bei einem Fokusdurchmesser von 50 pum ergibt sich somit eine
durch Uberlappung vollflachige Oberflachenaktivierung.

Tabelle 10: Laserparameter zur Aktivierung der Fugeteiloberflache

Parameter Laserleistung | Pulsfolgefrequenz | Geschwindigkeit Defokus Linienabstand
Abkiirzung P fL VL dis dp
Einheit [%] [Hz] [m/s] [um] [um]
Wert 0; 10; 20; 30; 20 000 0,4 0 10; 50
40; 50; 60; 70;
80; 90; 100

Durch die eingekoppelte Energie des Laserstrahls wurde die Fugeteiloberflache aufgeschmolzen und
auch geringfiigig abgetragen. AnschlieBend erfolgte eine schnelle Abkihlung, was ein Einfrieren der
Schmelzstrukturen zur Folge hat. In Abbildung 21 sieht man die homogen ausgebildete,
feinstrukturierte Fugeteiloberflache der Legierung AW 6156. Diese Feinstruktur ist in Abbildung 22 in
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einer hoheren VergréRerung dargestellt. Die ausgebildeten Schmelzperlen mit ihrer ausgepragten 3-
dimensionalen Veré&stelungen und Hinterschneidungen sind nun deutlich zu erkennen.

Durch die hohen Temperaturen wéhrend der Laserbearbeitung tritt an der Oberflache sofort ein
thermischer Oxidationsprozess durch den anwesenden Luftsauerstoff ein. Die so aus der Schmelze
gebildete  Aluminiumoxidschicht stellt mit ihren Sauerstoffatomen gute elektrostatische
Wechselwirkungszentren fiir die elektrophilen Atome der Klebstoffmolekilketten dar. Zusatzlich
gebildete Aluminiumhydroxide kdénnen Uber Wasserstoffbriickenbindungen Wechselwirkungen mit
Elektronendonatoren im Klebstoff eingehen. Des Weiteren kann sich der vor der Aushértung
niederviskose Klebstoff durch Auffullen der entstandenen Hinterschneidungen in der Oxidschicht
mechanisch mit der Oberflache verzahnen, was zu einer zusétzlichen Stabilisierung der Klebung
fiihren kann.

Die durch die thermische Oxidation gebildeten Oberflache aus Abbildung 21 und Abbildung 22 zeigen
eine Strukturierung auf mikroskopischer bzw. nanoskaliger Ebene. Dies ist bei 20 000- bis 100 000-
facher VergroRerung in der Sequenz von Abbildung 23 bis Abbildung 26 klar erkennbar. Abbildung
23 und Abbildung 24 zeigen an einer oberflachengelaserten Probe den Aufbau der thermischen
Oxidationsschicht auf der darunter liegenden Plattierschicht des Grundmaterials. Die Starke der
Oxidationsschicht konnte aus dieser Abbildung 24 sowie Abbildung 25 zu 250 nm bestimmt werden
und liegt damit in derselben GréRenordnung wie eine durch Anodisierprozesse erzielte. In Abbildung
25 ist mit einer 80 000-fachen VergroRerung zusatzlich der schwammartige Aufbau der Oxidschicht
erkennbar. Diese Feinstruktur der thermischen Oxidationsschicht ist in Abbildung 26 noch deutlicher
an dem durch die Laserenergie abgetragenen Material zu erkennen. Die Aluminiumoxidstege mit ihren
feinen Verastelungen besitzen einen Durchmesser von nur wenigen Nanometern.

41



hstitwt o /7 Probenpraparation und Materialeigenschaften

Werkstoffkunde

20 pm EHT = 5.00 kV | Signal A = SE2 ,
WD = 7.6 mm Mag= 500 X /[WK

Abbildung 21: REM-Aufnahme der Struktur der durch Laserenergie gebildeten Aluminiumoberflache der Aluminiumknetlegierung EN AW-6156 mit
500-facher VergréRerung
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Abbildung 22: Struktur der durch Laserenergie gebildeten Aluminiumoberflache (EN AW-6156) mit 5000-facher VergroRerung
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Abbildung 23: Struktur der durch Laserenergie gebildeten Aluminiumoberflache (EN AW-6156) mit 20 000-facher VergréRerung
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Abbildung 24: Thermische Oxidschicht und Grundmaterial einer ermiidend gebrochenen Aluminium-Flachprobe (EN AW-6156, plattiert)
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Abbildung 25: REM-Aufnahme einer Bruchkante der thermischen Oxidschicht in 80 000-facher Vergroierung
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Abbildung 26: Feinstruktur des durch Laserenergie gebildeten und abgetragenen Aluminiumoxids mit 100 000-facher Vergroferung
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Erganzend zu den REM-Aufnahmen, wurden die Oberflachen auch mit dem 3D-Digitalmikroskop
abgebildet. In Abbildung 27 ist die 3-dimensionale Oberflache einer mit 10 um Linienabstand
gelaserten Probe als Hohenprofil mit einer Farbhohenskalierung dargestellt. Die Hohenskalierung in z-
Ebene ist bei dieser Darstellung 2-fach gegeniiber der x- bzw. der y-Achsenskalierung Uberhoht.
Hierbei ist die Uber die Probe einheitliche Oberflachenstruktur erkennbar. Durch einen Schnitt entlang
der in Abbildung 27 dargestellten blauen Linie erhélt man das in Abbildung 28 gezeigte Hohenprofil.
Dort ist die durch die Aufschmelzungen entstandene zufallige Oberflachenprofilierung mit
Vertiefungen und Erh6hungen von 4 pm erkennbar, was zu einer starken VergrofRerung der
Oberflache fuhrt.

Der Abstand der Laserlinien zur vollstdndigen Oberflachenaktivierung wurde nun bei einer
Laserlinienbreite von ca. 73 um auf 50 um festgelegt. Bei diesem Abstand ist weiterhin eine
Uberlappung der einzelnen Laserspuren gegeben, so dass eine komplette Oberflachenaktivierung
erreicht wird. Zu den schon bekannten mikro- und nanoskaligen Strukturierungen aus Abbildung 27
wird mit diesem Abstandswert zusétzlich eine makroskopische Oberflachentopographie in Form einer
Wellenstruktur erzeugt, wie dies die REM-Aufnahmen in Abbildung 29 und Abbildung 30 bei
unterschiedlichen VergréRerungen zeigen. Durch die Wahl der Richtung der Lasersteuerung lassen
sich diese wellenartigen Strukturen parallel oder orthogonal zur Lasteinleitungsrichtung in der
verklebten Probe ausrichten.
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Abbildung 27: Rauhigkeitsprofil der mit einem Laserlinienabstand von 10 um behandelten Aluminiumoberflache (EN AW-6156)
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Abbildung 28: Linienférmiges Rauhigkeitsprofil der Oberflache aus Abbildung 27
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Abbildung 29: Oberflachentopographie nach Aktivierung mit einem Laserlinienabstand von 50 pm in 100-facher VergroRerung

10 um EHT = 5.00 kV Signal A = SE2 (YA

Werkstoffkunde
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Abbildung 30: Oberflachentopographie nach Aktivierung mit einem Laserlinienabstand von 50 um in 1000-facher VVergrdferung
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Zur Quantifizierung der Oberflachentopographie kam wieder das 3D-Digitalmikroskop zum Einsatz.
In Abbildung 31 sind mit einer farbcodierten Hohendarstellung der Oberflache drei Laserspuren zu
erkennen. Abbildung 32 zeigt drei H6henprofile der ,,Line Scans* aus Abbildung 31. In dem parallel
zur Laserspur ausgerichteten Hohenprofil L1 (rote Linie in Abbildung 31) sind deutlich die durch die
einzelnen Laserpulse geschaffenen Vertiefungen innerhalb der Laserspur und in den Profilen Q1 und
Q2 (blaue Linien in Abbildung 31), die quer zu den Laserspuren verlaufen, das aus der Laserspur
abgetragene und zwischen den Laserspuren aufgeworfene Material zu erkennen. Hierbei zeigt sich
besonders im Profil Q1 eine gleichmaRige Tiefe der drei Laserspuren von ca. 5um bei einer
Abtragbreite von ca. 30 um. Des Weiteren sind in diesem Profil auch die Abstdande der einzelnen
Laserspuren von 50 um gut zu erkennen.

Mit dem Lasersystem ist neben der vollflichigen Probenaktivierung auch eine sogenannte ,,partielle
Aktivierung® moglich. Hierzu wird der Abstand der Laserlinien, ausgehend von 50 pm auf bis zu 500
um vergrofRert. Bei dem Laserfokusdurchmesser von 50 um verbleiben somit zwischen den
Aktivierungslinien des Lasers verschieden breite, unbearbeitete Bereiche. Dabei sind die
Aktivierungslinien wegen der materialbedingten Warmeleitung im Metall breiter als der oben
angegebene Laserstrahlfokus. Durch die geometrische mikroskopische Bildanalyse, bei der die
ungelaserten und gelaserten Bereiche der Probenoberflache vermessen wurden, errechneten sich Gber
das Verhdltnis von gelaserter zur gesamten Probenoberflache die in Tabelle 11 aufgefiihrten
Aktivierungsgrade. Die Aktivierungsgeometrie kann dartber hinaus ldngs oder quer zur
Probengeometrie und somit parallel oder orthogonal zur spéteren Lasteinleitungsrichtung ausgerichtet
werden, was flr die spateren Untersuchungen wichtig ist.

Tabelle 11: Laserlinienabstdnde und Aktivierungsgrade bei einem Laserstrahldurchmesser von 50um

Laserlinienabstand [um] | 50 | 75 | 100 | 150 | 200 | 500
Aktivierungsgrad o [%] | 100 | 87 73 48 36 15 0
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Abbildung 31: Oberflachentopographie (EN AW-6156) nach Aktivierung mit einem Laserlinienabstand von 50 pm in 1500-facher VergroRerung
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Abbildung 32: Rauhigkeitsprofil aus Abbildung 31 I&ngs (L1) und quer (Q1 & Q2) zur Aktivierungsrichtung bei einem Laserlinienabstand von 50 um
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Abbildung 33 zeigt die durch den Laser veranderten Oberflachenbereiche einer teilflachig mit einem
Laserlinienabstand von 100 um aktivierten Probe in einer farbcodierten Hohenprofilierung. Deutlich
ist hier die Abgrenzung zwischen der aufgeschmolzenen Oberflache und dem unbehandelten Material
zu erkennen. Die linienformigen Hohenprofile des Grundmaterials (L1, schwarze Linie) sowie der
Laserabtragszone (L2, rote Linie) und des Materialaufwurfs (L3, rote Linie) sind in Abbildung 34
dargestellt. Hier ist anhand der dargestellten Hoheninformationen eindeutig bei L2 ein relativ
gleichméRiger Abtrag im Bereich von 3 bis 4 um und bei L3 ein Materialaufwurf von 1 bis 2 um
durch den Laserstrahl im Vergleich zu dem unbehandelten Grundmaterial des Profils L1 zu erkennen.
Zusétzlich ist auch die vergroRerte effektive Oberflache durch das veranderte Profilbild ersichtlich.

In einer 2500-fachen VergroRerung zeigt Abbildung 35 die zentralen Einwirkzonen einzelner
Laserpulse als kraterformige Vertiefungen. Die Hohenprofile L1 (rote Linie) sowie Q1 bis Q3 (blaue
Linien) der Abbildung 36 zeigen nochmal deutlich das Hohenniveau des Grundmaterials in den
AuRenbereichen, den Materialabtrag in der Profilmitte und den Materialaufwurf durch den Laserstrahl

in den dazwischen liegenden Bereichen.
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Abbildung 33: Rauhigkeitsprofil l&ngs zur Aktivierungsrichtung bei einem Laserlinien

abstand von 100 pm bei einer 1500-fachen VergréRerung
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Abbildung 34: Rauhigkeitsprofil der Oberflache aus Abbildung 33
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Abbildung 35: Rauhigkeitsprofil der Aktivierung bei einem Laserlinienabstand von 100 pm in einer 2500-fach en VergroRerung
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Abbildung 36: Rauhigkeitsprofil der Oberflache aus Abbildung 35

52



der Bundeswehr

Universitdt (3 Miinchen

4.3.2. Einfluss der Oberflachenlaserung auf mechanische Eigenschaften

Zur Beurteilung der Giite einer Laserbehandlung der Fugeteiloberflachen kénnen mechanische Zug-
Schertests verwendet werden. Um eine Zunahme der Zug-Scherfestigkeit zu erhalten, ist ein
Mindestmal} an Laserleistung notwendig. Die Figeteile der Aluminiumknetlegierung EN AW-6009
wurden daher mit unterschiedlicher Leistung mit einem Laserlinienabstand von 50 pum zu 100 %
aktiviert, zu Zug-Scher-Proben verklebt und mit einer konstanten Dehnrate von 10 mm/min bis zum
Probenversagen verformt. Die Ergebnisse sind in Abbildung 37 zusammengestellt. Hier ist ein
stufenformiger Anstieg der normierten Bruchkraft ab einer Laserleistung von etwa 50 % zu erkennen.
Dies ist auch die Laserenergieschwelle, ab der im REM erstmals ein Aufschmelzen der Oberfléche
sichtbar wird. Unterhalb dieser Aktivierungsenergieschwelle entspricht die Zug-Scherfestigkeit der
Proben jener von ausschlielRlich durch Wischentfettung gereinigten und nicht laseraktivierten Proben.
Diese Proben versagen dabei mit einem adhésiven Bruchbild innerhalb der Grenzflache zwischen
Fugeteil und Klebstoff, was auf eine schlechte Anbindung des Klebstoffmaterials an die
Fugeteiloberflache schlielRen lasst. Bei Laserleistungen ab 50 % tritt die Festigkeitssteigerung ein und
die Proben versagen kohésiv. Das lasst auf eine Erh6hung der Festigkeit der Grenzschicht und somit
eine verbesserte Anbindung des Klebstoffs an die Fiigeteiloberflache schlieBen. Die adhésive
Festigkeit kann durch das Uberschreiten der Laseraktivierungsenergieschwelle soweit gesteigert
werden, dass sie nun uber der kohasiven Festigkeit des Klebstoffmaterials liegt (Gudladt, Frommel
2010).
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Abbildung 37: Normierte Zug-Scherkréften in Abhéngigkeit von der eingekoppelten Laserenergie (EN AW-6009)
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Im Sinne der Zug-Scherfestigkeit l&sst sich aus Abbildung 37 als optimale Laserleistung ein Wert von
90 % ermitteln. Dieses Materialverhalten ist auch direkt auf die in den weiteren mechanischen
Belastungsversuchen verwendete Aluminiumknetlegierung EN AW-6156 Ubertragbar.

Die laserinduzierten Materialverdnderungen im Oberflachenbereich des Metallsubstrats der Legierung
EN AW-6156 lassen sich nicht nur mittels Zug-Schertests sondern auch durch Mikrohartemessungen
verifizieren. In Abbildung 38 ist die Eindringtiefe als Funktion der aufgebrachten Kraft flirProben, die
mit unterschiedlicher Laserenergie aktiviert worden sind, dargestellt. Generell nimmt die Eindringtiefe
fiir alle Proben mit zunehmender Kraft zu. Dariiber hinaus sind die Harteeindringkurven auch sensibel
genug, um Unterschiede zwischen Proben aufzuzeigen, die mit weniger als 50 % Laserleistung
behandelt wurden. Bei den REM-optischen Analysen war in diesem Bereich noch Kkeine
Oberflachenverédnderung zu erkennen. In Abbildung 39 sind die Eindringtiefen fir vier definierte
Kréfte, die in Abbildung 38 durch Linien markiert wurden, dargestellt. Die Eindringtiefe fur eine
vorgegebene Kraft wachst dabei generell mit zunehmender eingestrahlter Laserenergie. Die
Eindringtiefe nimmt bis zu einer Laserleistung von 20 % leicht zu. Flr Leistungswerte von 30 und 40
% fallt sie wieder leicht ab, um ab ca. 50 % signifikant zu zunehmen. Die Zunahme der Eindringtiefe
bei einer Laserleistung Uber 50% korreliert mit der deutlich im REM sichtbaren
Oberflachenverédnderung. Die laserinduzierte filigrane Oberflachenmorphologie, wie sie in Abbildung
21, Abbildung 22 und Abbildung 30 zu erkennen ist, bewirkt aufgrund der offenporigen Struktur eine
geringere rauhigkeitsbestimmte Volumendichte und damit eine groRere Eindringtiefe. Bei einer
Laserleistung von 80 % ist die maximale Eindringtiefe erreicht.
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Abbildung 38: Auftragung der Eindringtiefe des Identers als Funktion der Eindringkraft in Abhangigkeit der eingebrachten Laserleistung
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Die verwendete Mikrohartebestimmung eignet sich wegen ihres in dieser Arbeit verwendeten kleinen
Kraftbereichs von maximal 100 mN und den daraus resultierenden, geringen Eindringtiefen
hervorragend zur Messung von Qualitatsunterschieden der Oberflachentopographie. Der ldenter
durchdringt die gebildete, 250 nm dicke, thermische Oxidschicht, stoppt aber in der 115 pum dicken
Plattierschicht bei Eindringtiefen von 1,5 bis 3,5 pm, die noch durch die gebildete
Oberflachentopographie mit beeinflusst werden.

Abbildung 40 zeigt die Ergebnisse einer Hartebestimmung mit einer maximalen Eindringkraft von 500
N (Zwick Z2,5 / TN1S) und Eindringtiefen zwischen 70 und 80 pm. Mit zunehmender Laserleistung
ist eine Verringerung der Eindringtiefe erkennbar. Da die Oberflachentopographie bei diesen Tiefen
keinen signifikanten Einfluss mehr auf das Ergebnis hat, lasst dies auf eine héhere Strukturharte in
diesem Eindringbereich schlielen. Diese konnte sowohl von der gebildeten keramischen Oxidschicht
wie auch von einem Einfluss des durch den Wé&rmeintrag des Lasers verdnderten Grundmaterials
herruhren. Zur Charakterisierung der laserinduzierten Oberflachenstrukturen ist diese Messmethode
also nicht mehr geeignet.

Dagegen zeigen die Mikroharte-Kurven mit Kraften von F < 100 mN schon bei einem geringen
Energieeintrag von z.B. 30% Laserleistung Verdnderungen im Eindringverhalten des Identers und
geben so schon friihzeitig Aufschluss Uber die laserinduzierte Probenbeschaffenheit. Dies macht diese
Methode quantitativ etwas sensitiver als die REM-optische Analyse der Oberflachenveranderungen.
Sie ist dartber hinaus einfacher handhabbar und mit einem geringeren apparativen Aufwand
verbunden, als dies bei REM-Analysen der Fall ist. Die Topographie der Oberflache ist allerdings
nicht zu entschliisseln. Letzteres ist nur mittels REM mdoglich.
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Abbildung 39: Eindringtiefe flir verschiedene Krafte aus Abbildung 38 als Funktion der Laserleistung
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Abbildung 40: Eindringtiefe flr eine Maximalkraft von 500 N als Funktion der Laserleistung

4.4.  Chemische, thermische und mechanische Eigenschaften des
Klebstoffmaterials

Zur Charakterisierung der verwendeten Klebstoffsysteme wurden die einzelnen Komponenten einer
chemischen und thermogravimetrischen Analyse zur Bestimmung der Inhaltsstoffe und ihres
Temperaturverhaltens unterzogen. AnschlieBend erfolgten Untersuchungen zum Aushérteverhalten
und zum Aushértegrad. AulRerdem wurden die durch Variation der eingestellten Aushartegrade sowie
die durch den Temperatureinfluss bei Mehrfachanalysen induzierten Verdnderungen der mechanischen
Klebstoffeigenschaften untersucht.

4.4.1. Infrarot- und Massenspektroskopische Analyse

Zur Analyse der chemischen Zusammensetzung wurden die Klebstoffkomponenten mittels IR-
Spektroskopie und Direkteinlass-Massenspektroskopie untersucht. Die eingesetzten Methoden sind
u.a. im Lehrbuch ,,Analytische Chemie* beschrieben (Schwedt 2008). Die Harzkomponente besteht
aus den beiden in Abbildung 41 dargestellten Epoxidkomponenten Tetraglycidylmethylendiamin
(TGMDA) sowie Diglycidylether Bisphenol A (DGEBA). Wéhrend DGEBA mit zwei funktionellen
Epoxidgruppen lineare Strukturen aufbauen wird, sorgen die vier Epoxid-Gruppen des TGMDA fur
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einen dreidimensionalen Netzaufbau. Oligomere als Reaktionsprodukt von Bisphenol A mit
Epichlorhydrin, wie in Abbildung 42 dargestellt, waren mittels matrix-unterstiitzter Laserdesorptions- /
-ionisations-Flugzeit-Massenspektroskopie (MALDI-TOF-MS) nicht nachweisbar und liegen somit
hochstens in niedrigen Konzentrationen vor. Die Epoxidaquivalentmasse (EEW), d.h. der Wert, der die
Molekiilmasse, die ein Mol Epoxid-Gruppen enthélt, charakterisiert, sollte dabei unter 200 liegen. Die
Hérterkomponente des Klebstoffsystems Hysol EA939X besteht aus dem in Abbildung 43 gezeigten,
zyklischen 1,4-Bis-(3-Aminopropyl)-Piperazin sowie dem linear aufgebauten Tetraethylenpentamin.
Zusétzlich  sind in  untergeordneten Mengen die Homologen  Pentaethylenhexamin,
Hexaethylenheptamin sowie Heptaethylenoktamin nachweisbar. Mit Ausnahme der Fllstoffe waren
keine qualitativ signifikanten Unterschiede zwischen den drei Klebstoffsystemen zu erkennen. Somit
liegt ein Standardepoxidklebstoffsystem ohne auffallige Beimengungen von Reaktionspromotoren
oder-inhibitoren vor (Eibl 2010).
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(TGMDA) (DGEBA)

Abbildung 41: Epoxidkomponenten des Harzes der Klebstoffe Hysol EA939XA

0
Oligomer aus Bisphenol-A und Epichlorhydrin mit n=1-3 %

Abbildung 42: Typische Oligomere groRtechnisch hergestellter, Bisphenol-A basierender Epoxidharze
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Abbildung 43: Aminkomponenten des Hérters der Klebstoffe Hysol EA939XB
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4.4.2. Thermogravimetrische Analyse

Zur Charakterisierung des thermischen Materialverhaltens der beiden Komponenten A und B des mit
Aluminiumpulver gefullten Hysol EA9394 wurde eine thermogravimetrische Analyse (TGA)
durchgefuhrt. Wie in Abbildung 44 zu erkennen, findet man bei der Harzkomponente des Hysol
EA9394 wahrend des Durchlaufs 1, der unter Stickstoffatmosphére durchgefihrt wurde, bis zu einer
Temperatur von ca. 325°C eine Gewichtsreduzierung auf 85 %, die flr Temperaturen von 550°C bis
auf 52 % abféllt. Anschlielend wird die zwischenzeitlich abgekuhlte Probe in einem zweiten
Durchlauf unter den oxidativen Bedingungen einer Sauerstoffatmosphéare erneut auf 550°C aufgeheizt.
Zu Beginn des erneuten Aufheizens findet eine leichte Gewichtszunahme statt, was auf ablaufende
Oxidationsprozesse zuruckzufuhren ist. Ab einer Temperatur von 345°C erfolgt durch Verbrennung
des organischen Materials ein weiterer Gewichtsverlust bis auf eine Restmasse von ca. 40 %, die aus
dem im Material enthaltenen Fullstoffen Aluminiumpulver und Silikat besteht.
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Abbildung 44: Thermogravimetrische Analyse der Harzkomponente A des Hysol 9394;
Temperaturrampe von 10 K/min, 1. Durchauf (links) unter Inertgasatmosphare (N), 2. Durchlauf (rechts) unter Sauerstoffatmosphére

Die Masse der Komponente B des Hysol EA9394 wird wéhrend des Aufheizvorgangs kontinuierlich in
einem einstufigen Gewichtsabnahmeprozess bis zu einer Restmasse von ca. 7 % reduziert, wie in
Abbildung 45 zu erkennen ist. Diese Restmenge besteht aus dem silikatischen Fullstoff. Eine
nochmalige Erwérmung unter Sauerstoffatmosphére hat somit keine weitere Massenreduzierung zur
Folge.
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Abbildung 45: Thermogravimetrische Analyse der Harterkomponente B des Hysol 9394; Temperaturrampe von 10 K/min unter Inertgasatmosphéare

4.4.3. DSC-Analyse

Zur Bestimmung der Reaktionskinetik und der Aushértegrade bei verschiedenen Aushartetemperaturen
uber die entsprechenden Enthalpien wurde die dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) eingesetzt.
Hierzu wurden Klebstoffproben in der DSC definiert ausgehartet und anschlieBend die Enthalpie bis
zur vollstdndigen Aushértung bestimmt. Durch den Vergleich mit den Messwerten einer
unausgeharteten Hysol-Probe lie} sich der Aushértegrad der vorausgelagerten Proben bestimmen.
Sowohl das ungefillte Hysol EA9396 (Abbildung 47) als auch das mit Aluminiumpulver gefillte
Hysol EA9394 (Abbildung 46) zeigten den fur Duromere qualitativ erwarteten Verlauf des
Aushartegrades von der Aushartetemperatur. Aufgrund des, auf die Gesamtmasse bezogenen, héheren
Harzgehaltes des ungefiillten Klebstoffsystems ist der Zeitraum zum Erreichen des maximalen
Aushartegrades etwas langer fir den mit Fullstoffen versehenen Vertreter. Wie in Tabelle 12 zu
erkennen ist, liegen die fir Temperaturen von 66°C und 100°C erreichbaren Aushdrtegrade beider
Klebstoffsysteme auf gleichem Niveau. Oberhalb von Raumtemperatur findet eine starke
Beschleunigung der Reaktionsprozesse verbunden mit einer Zunahme des Aushértegrades auf 92 %

59



I Probenpraparation und Materialeigenschaften

nstitut fur
Werkstoffkunde

statt. Eine vollstandige Aushartung ist jedoch auch bei den untersuchten Reaktionstemperaturen von
bis zu 100°C nicht gemessen worden, da der notwendige reaktionsbestimmende Diffusionsprozess der
Harz- und Harterbestandteile durch die fortschreitende Gelierung und anschlielende Verfestigung
durch das aufgebaute dreidimensionale Polymernetzwerk stark eingeschrankt wird. Erst bei einer
Erhohung der Reaktionstemperatur tber den Glastbergangspunkt hinaus kdnnen die verbliebenen
nicht abreagierten Bestandteile des Klebstoffs weiter umgesetzt werden. Ein weiterer Faktor fur die
unterschiedlichen ~ Umsetzungsgrade bei verschiedenen Aushartetemperaturen stellen die
unterschiedlichen an der Reaktion beteiligten chemischen Gruppen mit ihren entsprechenden
Aktivierungsenergien dar. Die Reaktivitat der in der Harterkomponente vorliegenden priméren Amine
ist hoher als die der sekundaren und tertidren Amingruppen, so dass hierdurch schon eine
Reaktionsabstufung erfolgen kann.

Die Messwerte, die den Grad der Aushadrtung A(t) festlegen, kénnen mittels einer Avrami-Mehl-
Funktion des Typs

:ﬂ =1 — g(-B*t™ (22)
wie sie auch von Hayek-Boelingen im Rahmen seiner Arbeit verwendet hat (Hayek-Boelingen 2004),
mit einer Reaktionsordnung von m = 1 angepasst werden. Daraus ergeben sich die in Tabelle 12

aufgelisteten maximalen Aushértegrade mit Anax = 65 % fur Raumtemperaturhértung und tber 90 %
fiir Aushartungen bei 100°C.

Tabelle 12: Maximale Aushartegrade der beiden Epoxidsysteme fiir Temperaturen von 25, 66 und 100°C

Maximale Aushéartegrade [%0]
Aushartetemperatur 25°C 66°C 100°C
Hysol EA9394 70,09+3,10 | 87,66+5,75 | 90,48+0,13
Hysol EA9396 ca. 70 85,94+7,09 | 91,47+2,00

Die Aushértungskinetik ist temperaturabhéngig, was sich in den Exponenten gwiderspiegelt. In
Abbildung 48 wurde der temperaturabhangige Exponent £ als Funktion des Kehrwerts der Temperatur
aufgetragen. Wie flr thermisch aktivierte Prozesse Ublich, lasst sich dann bei bekannter molarer
Gaskonstante R tiber die Arrhenius-Gleichung

B =Py e(‘%) (23)

die Aktivierungsenergie AU der Aushértereaktion berechnen. Somit erhalt man fir das ungefullte
Hysol EA9396 eine Aktivierungsenergie von AU = 74 kJ/mol bzw. von AU = 71 kJ/mol fir das
gefiillte Hysol EA9394. Mit den so ermittelten Energiewerten ldsst sich nun fiir jede Temperatur der
Aushartegrad als Funktion der Zeit fir diese zwei Klebstoffsystem rechnerisch bestimmen.
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Abbildung 46: Darstellung des Ausharteverhalten des mit Aluminiumpulver gefiillten Epoxidsystems Hysol EA9394 bei Temperaturen von 25°C, 66°C
und 100°C. Die erreichbaren Aushértegraden entsprechen denen des ungeftllten Hysols EA9396 (Abbildung 47). Sie werden jedoch in kirrzeren Zeiten

erreicht.
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Abbildung 47: Darstellung des Aushdrteverhalten des ungefillten Epoxidsystems Hysol EA9396 bei Temperaturen von 25°C, 66°C und 100°C. Der

Aushértegrad nimmt mit zunehmender Aushértetemperatur bis zu einem Grad von ca. 92% zu.
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Abbildung 48: Darstellung der ermittelten Exponenten der Aushértekinetik aus den Verlaufen der Aushéartereaktionen

4.4.4. Mechanische Eigenschaften in Abhangigkeit des Aushartegrads

Alle Polymere zeigen unterschiedlich stark ausgepragt viskoelastisches Verhalten. Dies bedeutet, dass
ihre charakteristischen mechanischen Eigenschaften zwischen denen von idealen Festkdrpern und
hochviskosen Medien liegen. Eine aufgebrachte, zyklische Kraft verursacht im zu untersuchenden
Material eine Dehnungsreaktion. Diese Reaktion folgt fir ideal elastische Festkérper nach dem
Hook’schen Gesetz ohne Zeitverzogerung bei einer sinusformig aufgebrachten Kraft. Die
Phasenverschiebung & zwischen der Spannung o und der Dehnung ¢ liegt fir visko-elastische
Materialien bei 0° < 6 < 90°. Daraus ergibt sich fir den E-Modul der folgende Zusammenhang:

E*= E +iE” (24)

Diese Gleichung lasst sich in den Anteil des Speichermoduls als charakteristische GroRe fiir den Anteil
des elastischen Verhaltens

E = ?cos(&) (25)
0
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und in den Verlustmodul als Charakteristikum der fluiden Eigenschaften

E” = Zsin(5) (26)
€o

zerlegen.

Zur Quantifizierung der Materialeigenschaften von Polymeren kann mittels einer  dynamisch-
mechanischen Analyse (DMA) der komplexe E-Modul E* des Duromers bestimmt werden. Allgemein
gilt dann:

0@ _ 0pel@HD o\ o gy .
== _( )e = = (cos(6) + isin(8)) 27

€o €o

wobei aus dem zeitabh&ngigen Kraft- bzw. dem korrespondierenden Dehnungssignal (o(t) bzw. &(t))
die Phasenverschiebung & der beiden Signale bestimmt werden kann.

Fir eine Phasenverschiebung von & = 0 gilt:

E'=2undE" =0 (28)

€o

Je groRer die Phasenverschiebung & wird, umso mehr tragt der Verlustmodul zu dem komplexen E-
Modul E* bei. Das Verhéltnis von Verlust- zu Speichermodul l&sst sich als Verlustfaktor

tans = = = S2®

E' cos(6) (29)

definieren. Sowohl der Verlauf des Speicher- als auch der des Verlustmoduls sind dartber hinaus auch
temperaturabhéngig.

Als charakteristische GroRe fur Polymere hat sich der Glasiibergangsbereich Tg etabliert, in dem die
Materialeigenschaften von dem energieelastischen in den entropieelastischen Zustand Ubergehen.
Dabei erfolgt durch die zugefiihrte Energie (thermisch tber Temperaturerhdhung oder mechanisch
durch Frequenzveranderung) eine Schwéachung der niederenergetischen Wechselwirkungen der
Polymerketten untereinander. Dies &uf3ert sich z.B. in einem Abfall des Speichermoduls oder einem
temporéren Anstieg des Verlustmoduls (Chartoff, Menczel, Dillman 2009).

Die DMA-Technik wurde in dieser Arbeit zur Charakterisierung der thermo-mechanischen
Eigenschaften des reinen Klebstoffmaterials angewandt. Fur die folgenden Versuche wurden Proben
mit 50 um und 100 pm bzw. 200 um und 400 um Dicke verwendet. Die Proben bestanden alle aus
dem Hysol EA9394. Die beiden Komponenten des Klebstoffs wurden zuerst, wie in Kapitel 4.2.2
beschrieben, unter Unterdruck im doppelt-zentrifugal arbeitenden Mischer homogenisiert. Danach
wurde der Klebstoff auf eine Teflonform aufgetragen und zunéachst eine Stunde bei Raumtemperatur
und anschlielend fiir zwei Stunden bei 66°C ausgehartet. Die unterschiedlich dicken, rechteckigen
Klebstofffolien wurden in der Film-Faser-Klemme befestigt und sinusformig mit einer Frequenz von 1
Hz im Zugbereich belastet. Die eingesetzte Kraft betrug dabei fir Folien mit Dicken unter 150 um 0,1
N. Die Folien mit Dicken von 200 pm und 500 pm wurden mit einer Kraft von 1,0 N belastet. Wie in
Tabelle 13 dargestellt, startet das Messprogramm mit einem Temperaturausgleich bei 50°C, um dann
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nach einer isothermen Phase von 5 Minuten mit einer Temperaturrampe von 5 K/min auf 200°C
aufzuheizen. Diese Temperatur wird dann auch wieder fur 5 Minuten konstant gehalten, bevor der
Abkuhlvorgang mit Druckluft einsetzt.

Tabelle 13: Ablaufschema eines Durchlaufs des verwendeten DMA-Programms zur Bestimmung des Glaspunktes

Schritt 1 ausgleichen bei 50°C
Schritt 2 Datenspeicherung ein
Schritt 3 isotherm bei 50°C fir 5 min

Schritt4 | Temperaturrampe 5 K/min bis 200°C

Schritt 5 isotherm fiir 5 min

Schritt 6 Datenspeicherung aus

In Abbildung 49 sind die mit diesem Messprogramm ermittelten temperaturabhangigen Daten fir
Speicher- sowie dem Verlustmodul (blau bzw. rot) von zwei Durchldufen derselben Probe dargestellt.
Dabei ist ein gleichméaBiger Abfall des Speichermoduls mit zunehmender Temperatur fir beide
Durchldaufe ersichtlich. Der Verlustmodul hingegen zeigt fiir die zwei Versuchsdurchldufe ein
unterschiedliches Verhalten. Bei einer konstanten Belastungsfrequenz charakterisiert das lokale
Maximum im Verlauf der E"(T)-Kurve die Glasubergangstemperatur Tg. Der Peak des Glastibergangs
bei Tgc = 97°C wird wéhrend des ersten Durchlaufs groBtenteils von dem Reaktionspeak der
Nachvernetzungsreaktion tberlagert. Letzter bewirkt einen Anstieg von Tg. Dies zeigt sich dann im
zweiten DMA-Durchlauf in der Lage des Peaks zur Bestimmung der Glasubergangstemperatur. Dieser
ist nun auf eine Temperatur von 180°C angehoben worden. Wéhrend des zweiten Durchlaufs ist keine
weitere Vernetzungsreaktion mehr erkennbar. Die Nachvernetzung ist also schon am Ende des ersten
Durchlaufs fir die Temperatur von T = 200°C abgeschlossen. Dies ist wurde auch durch die in Kapitel
4.4.3 bestimmte Geschwindigkeit der Aushdrtekinetik bei der maximalen Durchlauftemperatur
rechnerisch bestatigt. Da bei 200°C die finale Aushértung schon nach wenigen Sekunden erreicht ist,
verandert sie das mechanische Verhalten des Klebstoffs bei weiteren Messungen nicht mehr.

In Abbildung 50 sind die Glaslibergangstemperaturen von Klebstoffproben unterschiedlicher Dicke im
Verlauf von vier DMA-Durchlaufen dargestellt. Zwischen den ersten und dem zweiten Durchlauf
erfolgt, wie erwartet, bei den diinnen Klebstofffolien ein signifikanter Anstieg der Glastemperatur von
110°C auf 170°C. Die Probe mit einer Dicke von 500 pm zeigt schon beim ersten Durchlauf eine
Glastemperatur von ca. 180°C, die nur noch moderat ansteigt. Der Anstieg der
Glasuibergangstemperatur lasst sich generell mit einem Nachvernetzungsprozess bei Temperaturen, die
oberhalb der urspringlichen Aushértetemperatur von 66°C liegen, erklaren. Bei den folgenden
Durchléaufen sinkt die Glastemperatur wieder leicht ab, was auf die Probenalterung durch beginnende
Netzwerkschwéchungen (z.B. durch Brechen einzelner Bindungen) zurlckgefihrt werden kann. In
Abbildung 51 sind die Glaspunkte einer Folienprobe von 100 pum Dicke fir zehn DMA-Durchlaufe
dargestellt. Nach dem schon in Abbildung 50 gezeigten Anstieg der Glasubergangstemperaturen nach
dem ersten Durchlauf, néhert sich die Glastemperatur fur weitere Durchldufe einem Grenzwert von ca.
160°C.
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Abbildung 49: Charakteristische DMA-Grafik einer Klebstoffprobe mit Darstellung von Speicher- und Verlustmodul

Eine Verdnderung des Vernetzungszustands sollte sich neben dem Einfluss auf die
Glastibergangstemperatur auch in den Werten des Speichermoduls widerspiegeln. Der Verlauf des
Speichermoduls fir vier aufeinanderfolgende DMA-Durchldufe ist in Abbildung 52 aufgetragen. Hier
ist bei den drei dunnen Folienproben ein Steifigkeitsanstieg nach dem ersten Durchgang zu erkennen,
was sich mit einer Nachvernetzung durch die Temperaturbeaufschlagung auf den Klebstoff oberhalb
der urspriinglichen Aushartetemperatur von 66°C erklaren lasst. Die 500 um-Probe, die nur einen
moderaten Anstieg des Glaspunktes erkennen liel3, zeigt auch nur einen geringen Anstieg des
Speichermoduls. Bei weiteren Durchldufen bleibt der Speichermodul nahezu konstant. Wie sich auch
in Abbildung 52 zeigt, scheint die Bestimmung des Speichermoduls bei Proben mit Ausgangsdicke
von 50 bis 200 um starken Schwankungen zu unterliegen. Dies lasst sich auf ungleichméaliige
Materialschrumpfungen wahrend des Aushértevorgangs zuriickfiihren, die sich in stark ungleichen
Probendicken widerspiegelt. Beriicksichtigt man diesen Einflussfaktor auf die mechanischen
Eigenschaften, zeigen alle Proben unter 250 pm Dicke &hnliches Verhalten in Bezug auf die
Glasiibergangstemperatur bzw. den Speichermodul. Weniger ausgepragt sind die Anderungen dieser
Eigenschaften bei den 500 um dicken Proben. Hier scheint eine Verdnderung des Polymernetzwerks
durch  Temperatureinfluss nur noch einen untergeordneten Einfluss sowohl auf die
Glasuibergangstemperatur als auch auf den Speichermodul zu haben.

Die dargestellten Eigenschaftsunterschiede von Klebstoffproben verschiedener Dicke konnte auch auf
ein unterschiedliches, probendickenabhangiges Ausgasungsverhalten der leicht flichtigen Bestandteile
der Harterkomponente, was auch in Abbildung 45 zu erkennen ist, zurtickzufiihren sein.
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Abbildung 50: Anderung der Glasiibergangstemperatur fiir Proben unterschiedlicher Dicke nach mehreren DMA-Durchldufen, bei denen die Proben
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Abbildung 51: Anderung der Glasiibergangstemperatur einer 100 um-Probe bei einem 10-fachen Durchlauf des DMA-Programms
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Abbildung 52: Anderung des Speichermoduls fiir Proben unterschiedlicher Dicke mehrerer DMA-Durchlaufen, bei denen die Proben unter Last auf
200°C erwarmt wurden. Der Speichermodul wurde immer zu Beginn des Durchlaufs bei einer Temperatur von ca. 50°C bestimmt.
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4.5. Zusammenfassung der Erkenntnisse zu Probenpraparation und
Materialeigenschaften

Die Versuche haben gezeigt, dass die Reproduzierbarkeit der Probenfertigung einen entscheidenden
Einfluss auf die Gute der Ergebnisse hat. Die mechanischen Eigenschaften der Klebstoffe sind dabei
stark von den Aushértebedingungen abhéngig. Klebstoffsysteme, die bei Raumtemperatur ausgehértet
wurden, vernetzen mit zunehmender Zeit immer weiter. Somit sind Untersuchungen an einer
Fertigungscharge, die sich ber mehrere Tage erstrecken kdnnen, nur bedingt aussagekréftig. Flr einen
definierten und unter Lagerungs- wie auch Versuchsbedingungen stabilen Zustand des vernetzten
Klebstoffs ist es notwendig, diesen bei erhdhten Temperaturen aushdrten zu lassen. Es wurde gezeigt,
dass die durch unterschiedliche Mischmethoden in das Klebstoffvolumen eingebrachten Defekte
Einfluss auf die kohasiven Probenfestigkeiten haben. Eine Erhohung der Defektdichte wie auch der
Defektgrolle spiegelt sich in einer Verminderung der statischen Festigkeit bzw. Verklrzung der
Ermidungslebensdauer wider. Eine optimale Mischung der zwei Komponenten des Klebstoffs ohne
das Einbringen effektiver Fehlstellen wird durch das Doppel-Zentrifugal-Mischsystem mit der
Verwendung von Unterdruck wahrend des Mischvorgangs erreicht. Dartiber hinaus muss flr eine gute
adhasive Anbindung des Klebstoffs an die Fligeteiloberflache diese definiert gereinigt und aktiviert
werden, was mit der Laserbehandlung erreicht wird. Um optimale Versuchsergebnisse zu erhalten,
werden alle in dieser Arbeit verwendeten Proben nach dem gleichen Schema gefertigt.

Die Flgeteileoberflachen werden dazu definiert mit dem institutseigenen Markierlasersystem aktiviert.
Die beiden Klebstoffkomponenten werden nach Herstellervorschrift in einen Einwegbecher
eingewogen und dann bei einem Druck von 25 mbar durch doppelt-zentrifugal wirkende
Rotationskréfte vermischt. Anschlieend erfolgt der Auftrag des Klebstoffs auf jeweils beide Flgeteile
mittels eines Rakels in einer Lehre. Der gleichzeitige Fligevorgang von acht Zug-Scher-Proben erfolgt
in einer Passform, die durch die fixierte Position der Fugeteile sowohl die Verbundgeometrie als auch
die Dicke der Klebstofffuge vorgibt. Alle Proben sind etwa 10 Minuten nach Ende des Mischvorgangs
gefugt. Die Aushéartezeit startet direkt nach dem Ende des Mischvorgangs. Nach einer Stunde bei
Raumtemperatur, erfolgt die weitere Aushdrtung in einem auf 66°C vortemperierten Ofen fir 1000
Minuten. Nach Abschluss des Aushdrtevorgangs wird die Lehre aus dem Ofen entnommen und nach
Abkihlung die Verbundproben entfernt. Vor allen folgenden Prifungen werden die Proben in
Aluminiumfolie verpackt und bei Raumtemperatur mindestens 24 Stunden gelagert. Fur Temperaturen,
die unterhalb der Aushértetemperatur von 66°C liegen, ist gemall den DSC-Untersuchungen aus
Kapitel 4.4.3 keine Veranderung des erreichten Aushdrtegrades mehr zu erwarten. Somit ist der
Produktionsweg der hochst moglichen Zuverléssigkeit eingestellt.
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5. Mechanisches Verhalten geklebter Verbunde

Durch die in Kapitel 4 vorgestellten Optimierungsmethoden in Bezug auf kohasive Klebstofffestigkeit
und Fugeteiloberflachenbehandlung konnte die statische Festigkeit geklebter Verbunde um das
Doppelte gesteigert werden. Die adhasive Festigkeit der Grenzflache zwischen Substrat und Klebstoff
liegt dabei Uber der koh&siven Festigkeit des Klebstoffmaterials, und der Verbund versagt kohasiv.
Dies gilt jedoch nur fiir eine optimale Vorbereitung der Oberflachen vor dem Klebeprozess, welche
durch eine gewissenhafte Oberflachenreinigung und Oberflachenaktivierung erreicht werden kann.
Eine Uberpriifung der Giite der Oberflachenvorbehandlung ist jedoch direkt vor der Verarbeitung nicht
mdoglich. Wenn aber die angestrebte Effektivitit der Oberflachenbehandlung nicht erreicht wird, stellt
die an der Oberflache ausgebildete Grenzflache das schwachste Glied der Klebung dar. Zur
Charakterisierung der GroRe des Einflusses der Oberflachengiite auf die Festigkeitsparameter einer
Klebung soll nun durch teilflachige Aktivierung der Oberflache der Verbund definiert geschwécht und
anschlieRend zerstorend getestet werden.

5.1. Bruchmechanische Aspekte unter Berlcksichtigung einer
Fehlstellenhypothese

Das Materialversagen basiert auf rissinitiierenden Fehlstellen (Mikrodefekte — Risse) und l&sst sich
nicht mit den géngigen Annahmen der Kontinuumsmechanik beschreiben. Letztere ist nicht zur
Beschreibung der Spannungsverteilung im Bereich einer Rissspitze vorgesehen, da das Kontinuum frei
von Ungénzen sein muss. Die Grundlage zur Beschreibung des riss-basierten Versagens wurde mittels
der linear-elastischen Bruchmechanik gelegt und von Irwin 1957 durch Modifikation des Griffith-
Ansatzes fur sprodes Materialbruchverhalten formuliert (Griffith 1920 , Griffith 1920). Ein ideal
sproder Riss wird sich immer ausbreiten, wenn die durch den Rissfortschritt frei werdende Energie
groRer ist als die Energiemenge, die zur Bildung einer neuen Oberflache bendtigt wird. Letztere
beinhaltet die spezifische Oberflachenenergie y. Bruchmechanisch formuliert breitet sich ein Riss
genau dann aus, wenn seine Energiefreisetzungsrate G groRRer als der Risswiderstand R ist.

Nach Griffith gilt fur G:

_oclam
=2 (30)

Der Risswiderstand R kann dann zu
Bestimmt werden. Fir instabile Rissausbreitung gilt dann:

A= G —RmitA >0 (32)

Fir A < 0 erhdlt man eine stabile Rissausbreitung, und der Riss kann bei Abwesenheit duRerer
Spannungen jederzeit gestoppt werden.
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Irwin postulierte, dass der zur Risserweiterung bendtigte Energiebedarf vollstdndig von der
freiwerdenden elastischen Energie aufgebracht werden muss. Diese zur Risserweiterung mindestens
notwendige Risserweiterungskraft bezeichnete er als G.. Die GroRe G. charakterisiert also das
Versagen des Bauteils.

Alle bis jetzt getroffenen Aussagen beruhen auf der Annahme, dass ideal sprddes Rissverhalten
vorliegt. Fir Materialien, die sich nicht ideal sprdde verhalten, kommen noch die in Kapitel 2.3
definierten Anteile hinzu, die den Risswiderstand erhéhen. Fir Metalle dominieren die
Oberflachenenergie und der Energieanteil der plastischen Verformung Upas: den Risswiderstand, d.h.
Ukin und Umerm Sind vernachléssigbar. Bei Kunststoffen liegen jedoch alle vier Energieanteile in
ahnlichen GrolRenordnungen und mussen streng genommen fiir die Aufstellung der Energiebilanz
berucksichtigt werden. Somit erhélt man

mao?
E

A=

i}
- 2)’0 - a (Uplast + Ukin + Utherm) (33)

fiir die freiwerdende Energie (Schwalbe 1980).

Die Bruchmechanik ist also in der Lage, das kohéasive Versagen in einer Klebschicht zu beschreiben.
Kohésives Versagen liegt also vor, wenn

K, 1
Oc = \/Tr—aZ.@ (34)
Uberschritten wird. Die GroRe a; stellt dabei den kritischen Defekt im Klebstoff dar, dem eine
effektive Risslange zugeordnet werden kann.

Unter der Annahme, dass nicht ein definierter Defekt, sondern ein Defektspektrum (a;) vorliegt, folgt,
dass auch die kritische Spannung durch ein Spektrum reprasentiert wird. Somit gilt fur (o,.):

1

\/<a—z)~<éc> (35)

Die Zuverlassigkeit eines Bauteils ist somit von der GréRRenverteilung der Defekte abhéngig. Das
Vorliegen dieser GroRenverteilung der versagensauslosenden Defekte zeigt sich, wie in Kapitel 4
dargestellt, in einer Streuung der Bruchkréfte unter quasi-statischer Beanspruchung bzw. der
Bruchlastschwingspielzahlen unter Ermidungsbedingungen. Diese Annahme gilt, wie in Kapitel 4.2.2
in Abbildung 17 und Abbildung 19 gezeigt, zuerst einmal fiir koh&sive Briiche.

Das Versagen der geklebten Struktur wird durch das schwéchste Glied in der Kette bestimmt. Dieses
findet man entweder im VVolumen der Klebschicht oder auch in Form einer schlechten Anbindung der
Klebstoffmolekile an das Substrat bei der Grenzschicht (Abbildung 7). Im Fall der Dominanz von
Grenzflachendefekten tritt ein adh&sives Versagen auf. Auch hier findet man eine Streuung der
mechanischen Kennwerte. Folglich ist auch mit einer GroRenverteilung der Grenzflachendefekte (a’)
zu rechnen. Somit ist flr die kohé&sive Klebstofffestigkeit eine kritische kohasive DefektgroRRe (az) und
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fir die adhasive Grenzflachenfestigkeit eine weitere kritische DefektgroRe (a¥) definiert. Kohasives
Versagen tritt demzufolge auf, wenn die Bedingung

(ag) > (a¥) (36)
erflllt ist. Gilt jedoch
(az) <(af (37)

bestimmt der wirksamere Defekt im Bereich der Grenzflache die mechanische Festigkeit der geklebten
Struktur und adhésives Versagen tritt ein.

Fur den industriellen Einsatz wird versucht, den Fertigungsprozess so zu steuern, dass der Verbund
kohasiv versagt, d.h. dass (a;) > (a’) und somit die Volumendefekte im Klebstoff den
Versagensmechanismus dominieren. Durch eine nicht optimale Reinigungswirkung oder eine
ineffektive bzw. unvollstandige Aktivierung der Oberflache ist es mdglich, dass die Grenzflache
geschwacht wird und {(a’) anwichst. Fir (af) > (a;) initileren die Grenzflachendefekte den
adhasiven Versagensprozess. Haftungsvermindernde Kontaminationen auf der Grenzflache, wie z.B.
bestimmte Tiefziehdle oder Trennmittel konnen durch darauf abgestimmte Klebstoffsysteme
inkorporiert und dadurch die Adhéasionswirkung verbessert werden (Peschka 2011). Sind die
Kontaminationen jedoch nicht bekannt und kénnen durch den Klebstoff nicht aufgenommen werden,
weil sie ggf. in zu groBer Menge vorhanden sind, wirken sie als Defekte auf der Oberflache und
bewirken eine schlechte oder auch extrem geringe Anbindung des Klebstoffs an die Oberflache. Dies
zeigt sich dann durch die Veranderung des Versagensmechanismus von kohésivem zu adhésivem
Versagen. Letzteres geht in der Regel mit einer abnehmenden Festigkeit unter statischer Belastung
sowie mit einer Verkirzung der Lebensdauer unter zyklischer Belastung einher (Kotting 1992).

Die Wirkung von Kontaminationen auf Oberflachen im Hinblick auf die mechanische Festigkeit lasst
sich statistisch Uber eine Flachenbelegungswahrscheinlichkeit quantifizieren (Abbildung 53b). Diese
berucksichtigt jedoch nicht ungleichmélRige Kontaminationen wie z.B. die Bildung von einzelnen
Kontaminationsinseln auf einer unkontaminierten Oberflache (Abbildung 53c & d).

Abbildung 53: Veranderung der Oberflache durch Kontaminationsmuster; a: unkontaminierte Oberflache; b: gleichmaRige Flachenkontamination; c:
gleichférmige Kontaminationsinseln; d: geometrisch und quantitativ unregelmaRige Kontaminationen
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Um die Wirkung von Kontaminationen des Typs c¢) bzw. d), die eine ,,inselartige™ Struktur besitzen,
genauer zu studieren, sollen diese gezielt auf die Probenoberflache aufgebracht werden. Durch die
partielle Aktivierung von Oberflichen mittels Lasers lassen sich definierte Muster auf die
Fugeteiloberflache aufbringen, bei denen die laseraktivierten Bereiche eine gute Anbindung des
Klebstoffs an die Oberflache erlauben. Die unaktivierten Bereiche stellen die, sowohl geometrisch als
auch quantitativ genau definierte, Kontamination dar. Mit dem in Abbildung 54 dargestellten,
streifenformigen Laseraktivierungsmustern lasst sich nun je nach Ausrichtung der unaktivierten
Bereiche die Effektivitat flachenmaRig identischer, jedoch geometrisch orthogonal zueinander
angeordneter, Fehlstellen quantifizieren.

b““‘“ C|||| d | |

Abbildung 54: Kontaminationssimulation durch partielle Laseraktivierung (blau) der Oberflache; a: Querlaserung 50%; b: Léangslaserung 50%; c:
Léngslaserung 25%; d: L&ngslaserung 16%

Durch eine Variation der Abstande der Laserlinien zueinander lasst sich, wie in Kapitel 4.3 dargestellt,
jeder Laseraktivierungsgrad zwischen vollflachig aktivierten und komplett unaktivierten
Fugeteiloberflachen einstellen. Zur Untersuchungen des Einflusses der durch Laserbehandlung
simulierten Kontamination der Flgeteiloberflache wurden Zug-Scherproben (Kapitel 4.1) angefertigt
und diese sowohl quasistatisch als auch ermudend getestet.

5.2.  Statische Zug-Scherversuche

Die statischen Zug-Scherversuche wurden an der in Kapitel 3.6.2 vorgestellten Universalprifmaschine
Zwick 1484 unter Wegregelung mit einer Traversengeschwindigkeit von 10 mm/min durchgefihrt.
Zur Ermittlung der Bruchfestigkeit wurden die in Kapitel 4.2.1 vorgestellten dinnen Standard-Zug-
Scher-Proben mit der Aluminiumlegierung EN AW-6156 eingesetzt. Die Figeteiloberflachen sind vor
der Verklebung entweder nicht oder teilweise bzw. vollstdndig sowohl langs als auch quer zur
Krafteinleitungsrichtung aktiviert worden.

Abbildung 55 zeigt das Spannungs-Dehnungs-Diagramm fur Proben mit unterschiedlichen
Laseraktivierungsgraden (o, siehe Tabelle 14) und —geometrien. Wahrend alle 1angs gelaserten Proben

~
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und die vollstandig quer gelaserten Proben ein sprédes Bruchverhalten zeigen, ist bei der teilflachig
quer gelaserten Probe direkt vor dem finalen Probenversagen ein Bereich mit stark erhéhter Dehnung
erkennbar, der auf ein Fortschreiten der Schéadigung zurlickzufiihren sein konnte.

Kraft [kN]

0,5

Ui 30
) L 20 @
o
=3
o
c
S
c
c
g
F10 o
—— ungelasert
—— 48 % Langslaserung
---- 48 % Querlaserung
— 100 % Lé&ngslaserung
----100 % Querlaserung
— — 0
T T

1,0 1,5
Dehnung [%0]

Abbildung 55: Spannungs-Dehnungs-Diagramm unterschiedlich gelaserter Zug-Scherproben (EN AW-6156)

Die Ergebnisse der durchgefiihrten Zug-Scherversuche sind in Abbildung 56 dargestellt. Proben mit
einem hohen prozentualen Anteil an gelaserter Oberflache zeigen eine hohere Bruchfestigkeit als
solche mit einem geringeren Laseraktivierungsgrad. Dies ist zu erwarten, da bei den Proben im
Bereich der Laseraktivierung das Klebstoffmaterial kohéasiv versagt, wéhrend in den ungelaserten
Bereichen die Grenzflache das schwéchste Glied in der Kette fur die Probe darstellt und hier somit ein
adhésives Versagen auftritt. Wenn man im Sinne der Kontinuumsmechanik eine Mischungsregel
annimmt, setzt sich die maximale Festigkeit des Gesamtsystems (Fgrn) aus den Anteilen der
ungelaserten (Fungetasert) Und der gelaserten (Fgelaserr) Teilflachen zusammen. Somit ergibt sich Fgryen

nach der Mischungsregel:

Fpryen = - Fgelasert +(1-a): Fungelasert (38)
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Abbildung 56: Quasi-statische Bruchkraft von einfach tberlappten Zug-Scher-Proben (DIN 1465; EN AW-6156; Hysol EA9394) mit unterschiedlichem
Laseraktivierungsgrad und L&ngs- sowie Querausrichtung der Laserlinien.

Tabelle 14: Laserlinienabsténde, Aktivierungsgrade und DefektgroRe bei einem Laserstrahldurchmesser von 50pum

Laserlinienabstand [um] 50 75 | 100 | 150 | 200 | 500 0
Aktivierungsgrad ¢ | [%] | 100 | 87 | 73 48 36 15 0
Defektgrofie d [um] | <10 | 10 27 78 128 | 425 | 12500

Abbildung 56 zeigt anhand der experimentell ermittelten Bruchkrafte und ihrer Standardabweichung,
dass die Mischungsregel fiir die Festigkeit der in Krafteinleitungsrichtung aktivierten Proben (D)
innerhalb der Streuung der Messergebnisse fur alle Aktivierungsgrade gut erfullt ist. Im Vergleich zu
den langs Gelaserten sind bei den quer zur Krafteinleitungsrichtung gelaserten Proben (= in
Abbildung 56) etwas starkere Abweichungen von der Mischungsregel, auch bei Berucksichtigung der
Messwertstreuung, erkennbar. Im Bereich von 80 % bis 100 % Aktivierung zeigt sich eine Tendenz zu
hoherer Festigkeit, wahrend im Bereich von 0 % bis 50 % Aktivierung tendenziell eine geringere
Festigkeit als fiir die langs aktivierten Proben gefunden wurde.
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Im Sinne der Bruchmechanik sollen Defekte, die durch die ungelaserten Bereiche repréasentiert werden,
fir das Versagen eines Bauteils verantwortlich sein. Die effektive Grofle a dieser Defekte bestimmt
dann die kritische Festigkeit o,,.;; nach

K¢ 1
Ocrit = = .f(i)

(39)

Fur kleine Defekte (2 << w) liegt der Geometriefaktor f (%)je nach Defektgeometrie zwischen 1,0
und 1,12. Es wird angenommen, dass der maximale Defekt 3 bei einem Oberflachenaktivierungsgrad
von a = 0 vorliegt. Der minimale Defekt 3 liegt dann fur « = 1 vor. Gehorchen die Festigkeiten der
Bruchmechanik, so muss gelten:

1
K max”™ 7: (40)

a
Fur a im Bereich 0 < a < 1 findet man experimentell die folgenden Zusammenhénge:
1
Fnax~ va (41)

Im Sinne der Bruchmechanik und aus sch&digungstechnischer Sicht muss es einen Zusammenhang
zwischen a und der in Tabelle 14 dargestellten DefektgroRe d geben. Unter der Annahme a~d gilt:

1
Fmax“'\/_a (42)
Dies reprasentiert die blaue Kurve in Abbildung 56. Somit ist der Laserlinienabstand in die
DefektgrolRe umrechenbar, und die Bruchkrafte lassen sich in der Form
C'K

F=i=

+ F, (43)
uber einen bruchmechanischen Ansatz berechnen. Schadigungstechnisch gesehen und bei Betrachtung
mittels linear-elastischer Bruchmechanik (LEBM) miissen Defekte erst eine kritische GroRe erreichen,
um wirksam zu sein. Flr hohe Aktivierungsgrade unterschreitet der ungelaserte Bereich die ,kritische
Defektgroe fur Grenzflachendefekte und kohéasives Versagen dominiert. Dies ist, wie in Kapitel
4.2.2 in Abbildung 17 und Abbildung 19 gezeigt, fur DefektgréRen unterhalb von 10 pum immer der
Fall.

Da in der LEBM von kréaftefreien Defekten ausgegangen wird, dies jedoch im vorliegenden Fall wegen
der verbleibenden Restfestigkeit in den ungelaserten Bereichen nicht zutrifft, ist dies mit einem
Korrekturterm fir die Restfestigkeit Fo beriicksichtigt worden. Das Festigkeitsverhalten der quer
gelaserten Proben kann also durchaus im Sinne der LEBM erklért werden.

Zur Quantifizierung der Messwertstreuung im Sinne der Zuverlassigkeit werden die in Kapitel 2.4
beschriebenen Methoden der Weibull-Statistik angewandt und die Ergebnisse in Abbildung 57 und
Abbildung 58 in der Wahrscheinlichkeitsdarstellung aufgetragen. Hierbei werden die jeweiligen
Laseraktivierungsniveaus einzeln ausgewertet und mit unterschiedlichen Symbolen dargestellt. Der
Lageparameter, der als Verteilungsmaximum definiert ist und eine Ausfallwahrscheinlichkeit von Py =
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63,2 % besitzt, sowie der Weibull-Exponent, der in dieser Darstellung die Steigung der
Wahrscheinlichkeitsfunktion bestimmt, dienen als Gutekriterium der Klebungen. In Tabelle 15 sind
die Lageparameter F* flr langs und quer gelaserte Proben zusammengestellt. Zusatzlich ist fur jeden

0,9

Aktivierungszustand die 90/10-Streuspanne (siehe Kapitel 2.4) in der Form i— angegeben. Die

Streuung der Messwerte nimmt ab, wenn der Quotient aus ? abnimmt. Aus der Streuspanne errechnet

0,1
sich eine Streubandfunktion fiir die Zuverldssigkeit der Bauteilfestigkeit. In Abbildung 59 ist das
90/10-Streuband auf Basis der Lageparameter ungelaserter und vollstandig langs gelaserter Proben
dargestellt. Die Lageparameter der Proben aller Laseraktivierungsgrade werden von diesem Streuband
erfasst. Eine Schérfung der Streuspanne von 90/10 z.B. auf 80/20 bewirkt, dass die Fgrycn-Werte flr
Proben mit Querlaserung vermehrt nicht mehr innerhalb des Streubandes fiir die Mischungsregel
liegen. Dies war auch schon optisch in Abbildung 56 zu erkennen.

Wie in Kapitel 2.4 dargestellt, kann man tber die Messwertstreuung die Zuverlassigkeit eines Bauteils
definieren. Dazu sind in Tabelle 16 die Weibull-Exponenten als Zuverl&ssigkeitsmal gelistet. Es ist zu
erkennen, dass Proben mit geringer Aktivierung Exponenten im Bereich von m = 10 besitzen. Flr
langs aktivierte Proben mit Aktivierungsgraden Uber 70 % steigen die Weibull-Exponenten nahezu
linear auf Werte von mungs = 20 an, was einer Abnahme der Streuung und somit einer
Zuverlassigkeitssteigerung entspricht. Proben mit Querlaserung besitzen dabei generell eine héhere
Zuverlassigkeit als solche mit Langslaserung. Die hochste Zuverldssigkeit mit einem Weibull-
Exponenten von mger > 30 bzw. mgeer = 25 besitzen dabei die Proben mit hohen Aktivierungsgraden
von 93 % bzw. 100 %.

Die Weibull-Exponenten und damit die Zuverlassigkeit der Bruchkraft dieser geklebten VVerbunde l&sst
auf ein ideal sprodes Materialverhalten in Bezug auf die Rissentstehung und das Risswachstum im
Klebstoff bzw. im Bereich der Grenzflache schlieBen. Die ermittelten Exponenten sind mit denen von
gesinterten monolithischen Keramiken vergleichbar, was die Nutzung eines bruchmechanischen
Ansatzes flr sprodes Materialverhalten rechtfertigt (Gauckler 1989 ; Gross 1996).
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Abbildung 57: Statistische Auswertung der statischen Zugversuche langs gelaserter Proben
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Abbildung 58: Statistische Auswertung der statischen Zugversuche quer gelaserter Proben
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Tabelle 15: Lageparameter F* und 90/10-Streuspanneléngs und quer gelaserter Proben aus Abbildung 57 und Abbildung 58

Abbildung 59: Lageparameter der Bruchkréfte

Langslaserung Querlaserung
Laseraktivierungsgrad | Lageparameter Streuspanne Lageparameter Streuspanne
* F * F )
a F laings <%) F quer (ﬁ)
[%] [kN] - [kN] -
100 9,8 1,16 9,9 1,14
87 9,5 1,19 9,6 1,11
73 8,7 1,32 8,8 1,24
48 7,7 1,49 6,9 1,20
36 7,2 1,44 7,1 1,33
15 6,8 1,33 5,8 1,37
0 5,8 1,32 5,8 1,32
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Tabelle 16: Weibull-Exponent m 1&ngs und quer gelaserter Proben aus Abbildung 57 und Abbildung 58

Langslaserung Querlaserung
Laseraktivierungsgrad | Weibull-Exponent Bestimmtheit Weibull-Exponent Bestimmtheit

a mléngs R2 mquer R2
[%] - - - -

100 20,0 0,86 23,6 0,88
87 17,3 0,89 30,9 0,95
73 11,2 0,96 15,1 0,95
48 7,7 0,88 17,6 0,91
36 8,6 0,94 11,0 0,89
15 11,0 0,95 10,0 0,93
0 10,7 0,90 10,7 0,90

Langs- und Querlaserung stellen die beiden Extrema fiir ,,inselformige” Defekte auf der Grenzflache
dar. Unterschiede im Festigkeitsverhalten zwischen den langs und quer gelaserten Proben sind bei
Verwendung statistischer Hilfsmittel im Sinne der Zuverlassigkeit gerade noch erkennbar. Alle
Ergebnisse der jeweiligen Laseraktivierungsniveaus folgen einer Wahrscheinlichkeitsdarstellung nach
Weibull. Die Bruchfestigkeiten Fgrcn der langs gelaserten Proben lassen sich im Sinne der
Kontinuumsmechanik mit einer Mischungsregel erklaren. Dieser Ansatz versagt jedoch bei den Proben

mit Querlaserung. Hier folgt Fgr,ch €inem bruchmechanischen Zusammenhang der Form \/ia .

Wenn man nun alle Proben gleichen Aktivierungsgrades gemeinsam statistisch auswerten wirde,
ergabe sich eine groRere Messwertstreuung, die durch einen kleineren Weibull-Exponenten
reprasentiert wird. Somit konnte gezeigt werden, dass geometrisch anisotrope Grenzflachendefekte die
Zuverlassigkeit der Festigkeit einer geklebten Verbundstruktur vermindern.
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5.3. Ermuidungsversuche

Betriebsbeanspruchte Bauteile werden wéhrend ihres Lebenszyklus sowohl statisch als auch
schwingend belastet. Deshalb ist es grundsatzlich notwendig das Ermudungsverhalten zu untersuchen.
Da Versuche unter Betriebsbeanspruchung wegen ihrer  Variationsmoglichkeiten  von
Belastungsfrequenz, Belastungsamplitude und Mittelspannung sowie der Umgebungsatmosphére und
Temperatur sehr aufwandig und damit kostenintensiv sind, bietet es sich daher an, die Proben unter
einstufiger, sinusférmiger Belastung im Zug-Schwell-Bereich zu testen. Hierflr wurde ein Verhéltnis
von Minimal- zu Maximalkraft von R = 0,1 gewahlt. Ermudungsversuche im HCF-Bereich wurden mit
der Resonanz-Prifmaschine (Kapitel 3.6.4) bei einer Anfangsfrequenz von ca. 145 Hz, solche im LCF-
Bereich mit der servo-hydraulischen Prifmaschine (Kapitel 3.6.3) bei einer Frequenz von 1 Hz
durchgefihrt.

5.3.1. Lebensdauer und Schadigungsgroflen

Die Proben wurden grofitenteils bis zum Bruch ermiidet. Die Lebensdauer eines Bauteils definiert sich
dabei Uber die Schwingspielzahl bis zum Bruch (Ng). Im Falle der Versuchsdurchfihrung auf der
Resonanzprifmaschine kann die beginnende Schadigung, wenn sie eine Steifigkeitsreduktion bewirkt,
in Form der Abnahme der Frequenz wahrend des Ermidungsversuchs detektiert werden. Diese wurde
in der Tat gefunden und ist in Abbildung 60 dargestellt. Kurz vor dem finalen Probenversagen
(vertikale Markierungen in Abbildung 60) ist ein verstarkter Frequenzabfall, hervorgerufen durch die
beginnende Rissausbreitung, zu beobachten. Der zu beobachtende Frequenzanstieg bei der mit einer
Maximalkraft von 5,0 kN am hdchsten belasteten Probe geht auf ein zyklisches Verfestigungsverhalten
des Fugeteilmaterials zuruick (Felsner 2012).

142

141 ——F,_=4,25kN
: ——F, = 475kN
—F,_=5,00kN

Resonanzfrequenz f [Hz]

Lebensdauer [Ssp.]

Abbildung 60: Frequenzverlauf vs Ssp. von vollstandig in L&ngsrichtung aktivierten Proben bei unterschiedlicher Maximalkraft
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Zur Abgrenzung zwischen Mikroanriss- und Makrorissfortschrittslebensdauer wurde der
Frequenzabfall innerhalb eines Intervalls von jeweils 1000 Zyklen bestimmt. Eine Rissschadigung
liegt immer vor, wenn der Abfall 0,02 Hz pro 1000 Ssp. erreicht. Abbildung 61 zeigt die so ermittelten
Mikrorissfortschrittslebensdauern N* als Funktion der Maximalkraft. Dabei wird der prozentuale
Anteil von N* in Bezug auf die Gesamtlebensdauer N; dargestellt. Es zeigt sich, dass im Mittel N* fir
hohe Aktivierungsgrade und Krafte (=) mehr als 90 % der Gesamtlebensdauer ausmacht. Fur
teilgelaserte Proben verringert sich N* mit ansteigender Belastung, d.h. der Anriss beginnt schon im
frihen Ermudungsstadium zu wachsen. Somit wird die Ermudungslebensdauer dieser Proben
zunehmend durch die Makrorissausbreitung dominiert. Makrorisse treten also unter erhéhter Belastung
frihzeitiger auf als bei verminderter. Dies ist besonders deutlich an den ungelaserten Proben
erkennbar. Vollflachig gelaserten Proben zeigen hingegen die geringste Belastungsabhangigkeit von
N*. Das gleiche Verhalten, wie hier anhand langs gelaserten Proben beschrieben, zeigen auch Proben
mit Querlaserung.

Diese Erkenntnisse decken sich mit den Erwartungen der Bruchmechanik. Ein hoher
Laseraktivierungsgrad (oo — 1) entspricht einer kleinen Defektgrdf3e und man benétigt hohe Kréfte,
um die Rissentstehung zu initiieren. Bei einem niedrigen Aktivierungsgrad (oo — 0) liegen grolRe
Defekte vor, an denen die Rissentstehung schon bei kleinen Kraften beginnt.
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Abbildung 61: normierte Anrisslebensdauer langs gelaserter Proben ermittelt aus dem Abfall der Resonanzfrequenz

81



I Mechanisches Verhalten geklebter VVerbunde

nstitut fur
Werkstoffkunde

5.3.2. Einfluss der Grenzflachengute auf die Lebensdauer

Zur Bewertung des Einflusses der Grenzflachengite (Lasergrad 0 < o < 1) auf die Lebensdauer
wurden Proben aus der Aluminiumknetlegierung EN AW-6156 mit kompletter und partieller Laserung
unter zyklischer Belastung bis zum Probenversagen ermidet. Als Referenz diente die ungelasert
verklebte Zug-Scher-Probe. Abbildung 62 zeigt die Lebensdauer als Funktion der Maximalkraft in
einer Wohler-Darstellung (doppelt-logarithmisches S-N-Diagramm) und gibt einen Gesamtiberblick
uber alle durchgefiihrten Ermiidungsversuche. Die blauen Linien repréasentieren die obere und untere
Grenze des Streubands. Proben jedweder Oberflachenaktivierungszustande versagen innerhalb dieses
Bereichs, die Durchlaufer sind durch Pfeile gekennzeichnet. Bei genauer Analyse findet man fiir jeden
definierten Aktivierungszustand (o = konstant) in der doppelt-logarithmischen Darstellung eine
lineare Abhédngigkeit der Lebensdauer N; von der Maximalkraft Fyax;. Dies schlieRt alle Proben, die
mit 1 Hz bzw. 145 Hz ermidet wurden, mit ein. Eine Frequenzabhéngigkeit der Lebensdauer kann
somit ausgeschlossen werden.

Fur ein vorgegebenes Lastniveau Fyax erreichen vollstandig aktivierte Proben erwartungsgemald die
hochsten Lebensdauerwerte. Fir nicht aktivierte Proben muss das Lastniveau stark abgesenkt werden,
um signifikante Lebensdauerwerte zu erzielen (untere blaue Linie). Vergleicht man gelaserte mit
ungelaserten Proben fiir eine Ausfalllebensdauer von N = 10° Ssp., so zeigt sich, dass die
entsprechende Maximalkraft von ca. 50 kN um den Faktor 3 auf 1,7 kN abféllt. Der
Versagensmechanismus schlégt dabei, wie bruchmechanisch erwartet, von kohésiv zu adhésiv um.
Schéadigungstechnisch l&sst sich dies mit der Zunahme der Grenzflachendefekte fur abnehmendes o
und der daraus resultierenden und in Kapitel 5.1 beschriebenen Schwéchung der
Grenzflachenfestigkeit bei ungelaserten Proben erkldren. Es zeigt sich, dass die Lebensdauern mit
abnehmendem Fya-Wert ansteigen und in einer Art hohen Wechselfestigkeit miinden, die mit N > 10’
Ssp. definiert wird. Versuche an einer vollstandig oberflachenaktivierten Probe (o = 100 %) bei einer
Belastung von Fyay = 2,5 kN wurden nach einer Lebensdauer von 7,89*10° Zyklen ohne das Auftreten
eines beschleunigten Frequenzabfalls abgebrochen (Abbildung 62).

Diinne Zug-Scher-Proben neigen bei hohen Kraften zu starker biegespannungsinduzierter Verformung.
Dies kann folglich bei den in dieser Arbeit verwendeten Proben fir hohe
Oberflachenaktivierungsgrade zu biegespannungsbedingten Anrissen in den Figeteilen und sogar zu
vollstdndigem Fugeteilversagen fiihren. Somit bestimmen die probengeometrie-bedingten Biegekrafte
durch Fiigeteilbruch die Lebensdauer im Bereich der hohen Wechselfestigkeit um 10° Ssp., was durch
die grau unterlegten Punkte in Abbildung 62 hervorgehoben wird. In allen anderen
Belastungsbereichen werden entweder die flir Substratbriiche durch Biegebeanspruchung notwendigen
Lebensdauern nicht erreicht oder das Lastniveau ist fir die Initilerung effektiv wirksamer
Biegespannungen zu gering. Somit erwartet man im Bereich der Laseraktivierung kohasives
Klebstoffversagen und in den ungelaserten Bereichen ein adhdsives Versagen der Grenzflache
zwischen Substrat und Klebstoff. Eine genauere Bewertung der Figeteilbriiche unter
Biegebeanspruchung erfolgt in Kapitel 5.5.
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Abbildung 62: Ubersicht der Ermiidungsversuche mit unterschiedlichen Aktivierungsgraden und -geometrien

Um Unterschiede zwischen den l&dngs und orthogonal aktivierten Proben der Abbildung 62 bestimmen
zu konnen, werden die Daten zur weiteren Auswertung in langs und quer gelaserte separiert.
Abbildung 63 und Abbildung 64 zeigen daher die Daten fur Proben mit langs sowie quer gelaserten
Oberflachen. Die Lebensdauerdaten fir jeden Oberflachenaktivierungsgrad gehorchen einer Basquin-
Gleichung der Form:

logFmax = Npas * lOng +q (44)

In Abbildung 63 und Abbildung 64 sind die aus der Gleichung resultierenden Geraden dargestellt. Die
Grolken Fuax und N représentieren Maximalkraft und Lebensdauer bis zum Bruch und der Basquin-
Exponent ng,s gibt die Steigung der Geraden an, wahrend der Achsenabschnitt g bei konstanter
Steigung ein MaR fiir die Ermudungsfestigkeit der Probe ist.
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Abbildung 63: Wohler-Darstellung der Lebensdauern l&ngs gelaserter Proben mit unterschiedlichen Aktivierungsgraden
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Abbildung 64: Wohler-Darstellung der Lebensdauern quer gelaserter Proben mit unterschiedlichen Aktivierungsgraden
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In Tabelle 17 und Abbildung 65 sind die Basquin-Exponenten als Funktion des Laseraktivierungsgrads
dargestellt. In Tabelle 17 ist die gute Korrelation der Basquin-Gleichung mit den experimentellen
Daten klar ersichtlich. Das BestimmtheitsmaR8 R® liegt im Bereich von 0,88 bis 0,97. Fir langs
aktivierte Proben mit einem Aktivierungsgrad zwischen 0 % und 36 % liegen die Basquin-Exponenten
auf einem relativ konstanten Niveau von 0,10 bis 0,11. Fur hohere Aktivierungsgrade (73 % < o < 100
%) erfolgt ein schwacher Abfall auf 0,082. Quer aktivierte Proben zeigen einen nahezu konstanten
Verlauf der Basquin-Exponenten fur alle a-Werte. Fir 15 % < o < 100 % liegen die ngas-Werte
zwischen 0,057 und 0,075. Dies ist in den in Abbildung 65 durch die eingeféarbten Bereichen flr langs
(™) und quer (i) gelaserte Proben illustriert.

Tabelle 17: Bestimmtheitsmal} der Basquin-Geraden mit den Messpunkten

Proben mit Langslaserung Proben mit Querlaserung
Laseraktivierungsgrad Basquin-Exponent Bestimmtheit Basquin-Exponent Bestimmtheit
o NBas R2 Npas R?
[%] - - - -
100 0,082 0,97 0,068 0,96
73 0,090 0,89 0,067 0,88
36 0,109 0,93 0,057 0,89
15 0,108 0,96 0,074 0,91
0 0,105 0,93 0,105 0,93
® Langslaserung
= Querlaserung
]
> o011 %
>
X L
<
o 010
5 L
©
2 0,09 | %
o
0,08 | i

0,07 | %
0,06 |- %

T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100

Basquin-Exponent n

Laseraktivierungsgrad, o [%6]

Abbildung 65: Auftragung des Basquin-Exponenten ng,s der S-N-Kurve 1angs und quer gelaserter Proben
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In Abbildung 66 sind nun die Achsenabschnitte q fur 1angs und quer gelaserte Proben aufgetragen. Die
Achsenabschnitte g, die fur ngss = konst ein Festigkeitsmal’ darstellen, sind fur ungelaserte Proben
erwartungsgeméall am Kleinsten und steigen fiir Proben mit zunehmend aktivierten Oberflachen an.
Der Anstieg der Achsenabschnitte von Proben mit Langslaserung (®) lasst sich, da die Annahme ngas
= konst flr o < 37 % nicht erflllt ist, nicht ohne weiteres mit der fur die statischen Zug-Scherversuche
in Kapitel 5.2 postulierten Mischungsregel erklaren. Bei den Ergebnissen der quer gelaserten Proben
(md) ist die Bedingung ngss = konst fir 15 % < o < 100 % immer erfllt. Somit stellt q eine
Ermidungsfestigkeit dar. Wie schon bei den Zugversuchen ist nun aber die Mischungsregel nicht
erfullt. Bis zu einem Laseraktivierungsgrad von o = 40 % ist nur ein sehr moderater Anstieg zu
erkennen. Fir hohere Aktivierungsgrade folgt dann eine starkere Zunahme des Achsenabschnittswerts
und oberhalb von a = 80 % schwécht sich diese Zunahme wieder stark ab.

® Langslaserung

= Querlaserun
25 | 9

3

23|
2,2 —
21|
2,0 —
19 —

18 |-

Achsenabschnitt g der S-N-Kurve [kN]

1,7

T T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100

Laseraktivierungsgrad, o [%]

Abbildung 66: Auftragung des Achsenabschnitts der S-N-Kurve langs und quer gelaserter Proben

Ein hoher Laseraktivierungsgrad o bedingt eine gute Grenzflachenfestigkeit und somit einen kleinen
effektiven Defekt d, ein niedriger Aktivierungsgrad o bedingt einen groflen Defekt d. Da uber die
Basquin-Gleichung eine Korrelation zwischen g und Fnax gegeben ist, kann wiederum die
Bruchmechanik zur Bewertung herangezogen werden. Die Werte des Achsenabschnitts q lassen sich
demnach mit dem in Kapitel 5.2 eingefuhrten bruchmechanischen Ansatz beschreiben:

D

q =75+ (45)
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Dg ist dann ein Effizienzfaktor, der die Effektivitat der Fehlstelle sowie die Probengeometrie
berucksichtigt und qo reprasentiert die Ermudungsfestigkeit fir ungelaserte Proben (o = 0). go ist somit
ein Grenzwert fur grolRe Defekte. Unterschreitet der ungelaserte Bereich flr hohe Aktivierungsgrade
die kritische DefektgroRe d, so wird das Versagen nicht mehr von der Grenzflache bestimmt und
kohésives Versagen dominiert.

Da, wie schon in Kapitel 5.2 beschrieben, g mit Fyax korreliert ist, gilt die \%—Abhangigkeit fir

Fumax(a). Dieser Zusammenhang ist in Abbildung 66 durch die blaue Linie dargestellt.

Im Sinne der Bruchmechanik gilt, dass sich der Wert des Achsenabschnitts g fiir groRe Defekte (d —
o; oo — 0) an die Ermidungsfestigkeit der ungelaserten Proben g annahert.

5.3.3. Statistische Betrachtung im Sinne der Zuverlassigkeit

Mit der Lasertechnik konnten reproduzierbar festigkeits- bzw. lebensdauervermindernde Defekte in
die Fugeteiloberflache eingebracht werden. Diese Defekte sind groRenverteilt. Wie in Kapitel 2.4
dargestellt, zeigen alle experimentell ermittelten GroRen Streuungen ihrer Merkmale, die durch
statistische Hilfsmittel quantifiziert werden konnen. Um einen fiir die ermideten Zug-Scher-Proben
signifikanten Stichprobenumfang zu erreichen, werden alle Versuchsergebnisse identisch aktivierter
Proben auf eine einheitliche Basis transformiert. Hierzu werden die Messdaten mathematisch entlang
der jeweiligen Basquin-Geraden auf eine vorgegebene, einheitliche Basis verschoben. Als Basis kann
dabei eine vorgegebene Lebensdauer N = N; dienen, wobei die Maximalkraft Fy.x das streuende
Merkmal darstellt. Wenn eine definierte Kraft Fyax = F2 vorgegeben wird, stellt hingegen die
Lebensdauer N das streuende Merkmal dar.

Die Berechnung der Kraft Fpa flr eine vorgegebene Lebensdauer Ny aus den experimentellen Daten
(Fexp. bzw. Ngyp) erfolgt mit der Gleichung:

Fnax = Exp[(nBas ) lan) + (lnFExp. —Npgs * lnNExp)] (46)

wahrend zur Berechnung der Lebensdauer N (F, = konstant) gilt:

(In Fz)—(lnFExp,—nBas-lnNExp)]

NBas

N = Exp (47)
Der Basquin-Exponent ngys wurde durch eine Regressionsanalyse aus den Messpunkten des Wohler-
Diagramms bestimmit.

Zur Bewertung der Zuverldssigkeit der experimentellen Ergebnisse der Ermidungsversuche mit
statistischen Hilfsmitteln wurden zuerst alle Daten auf eine konstante Lebensdauer von N; = 10° Ssp.
transformiert. Erwartungsgemal erhélt man dann fir die Defektgrélie d bzw. den Aktivierungsgrad o
jeweils eine mittlere Bruchkraft Fyyg.,.

Die Giite einer Klebverbindung lasst sich nun im Sinne der Zuverlassigkeit ermitteln. In Abbildung 67
und Abbildung 68 ist jeweils das streuende Merkmal Fpax(d bzw. o) fur langs und quer gelaserte
Proben dargestellt. Es zeigt sich, dass, wie auch schon aus Abbildung 63 bzw. Abbildung 64
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ersichtlich, die Messwerte mit einer Weibull-Verteilung gut beschrieben werden kénnen. Die Geraden
sind weitestgehend parallel verschoben, was auf dhnliche Zuverlassigkeiten schlieen l&sst. Der
Unterschied zwischen den Maximalkraften unaktivierter und vollflachig aktivierter Proben betragt
einen Faktor 4, was eine Erhohung der Empfindlichkeit ausdriickt.

Aus Tabelle 18 l&sst sich, wie erwartet, entnehmen, dass Proben mit einem héheren Aktivierungsgrad
o auch eine hohere Festigkeit besitzen und quer gelaserte Proben eine hohere Maximalkraft erreichen
als die langs gelaserten. Die Streuspanne als MaR fir die Zuverlassigkeit liegt im Bereich von 1,08 bis
1,25. Die in Tabelle 19 dargestellte Weibull-Exponenten «jangs Und kquer bestimmen die Streuung der
Versuchsreihenergebnisse und quantifizieren ebenfalls die Zuverlassigkeit einer Klebung. Ungelaserte
Proben besitzen einen Weibull-Exponenten von « = 15. Fur vollstandig gelaserte Oberflachen findet
man Kjangs = 30 flr 1angs und «quer = 35 fr quer gelaserte Proben. Proben mit Langs- und Querlaserung
besitzen bis zu hohen Lasergraden erwartungsgemald einen nahezu konstanten Weibull-Exponenten,
was sich auch in den parallelen Steigungen der Abbildung 67 und der Abbildung 68 widerspiegelt und
die getroffenen Annahme eines konstanten Basquin-Exponenten ngss bestatigt. Somit nimmt die
Zuverlassigkeit in Bezug auf Ermudungsfestigkeit fir Proben mit hohen Aktivierungsgraden zu. Die
Zuverlassigkeit ist damit bei gleichem Laseraktivierungsgrad fur langs und quer gelaserte Proben
gleich gut.
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Abbildung 67: Statistische Verteilung der Maximalkraft unter zyklischer Beanspruchung, die ein Probenversagen langs gelaserter Proben bei einer
Lebensdauer von 10° Schwingspielen verursacht.
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Abbildung 68: Statistische Verteilung der Maximalkraft unter zyklischer Beanspruchung, die ein Probenversagen quer gelaserter Proben bei einer
Lebensdauer von 10° Schwingspielen verursacht.

Tabelle 18: Lageparameter F* langs und quer gelaserter Proben aus Abbildung 67 und Abbildung 68

Langslaserung Querlaserung
Laseraktivierungsgrad | Lageparameter | Streuspanne | Lageparameter | Streuspanne
* F * F )
o F langs (ﬁ) F quer (ﬁ)
[%] [kN] - [kN] -
100 3,9 1,11 4,1 1,08
73 2,6 1,23 3.5 1,16
36 2,0 1,24 2,8 1,12
15 1,8 1,13 2,1 1,21
0 1,4 1,25 1,4 1,25
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Tabelle 19: Weibull-Exponent k langs und quer gelaserter Proben aus Abbildung 67 und Abbildung 68

Langslaserung Querlaserung
Laseraktivierungsgrad | Weibull-Exponent | Bestimmtheit | Weibull-Exponent | Bestimmtheit

o kléngs R2 kquer RZ
[%] : : : :

100 30,6 0,96 36,1 0,94
73 15,7 0,98 24,1 0,98
36 14,0 0,85 24,1 0,95
15 18,9 0,92 17,7 0,93
0 15,3 0,97 15,3 0,97

Die getroffene Annahme mit N¢ = konst. der Bruchkraft als streuendes Merkmal ist mathematisch zwar
durchfiihrbar, experimentell allerdings nicht umzusetzen. Bei vorgegebener konstanter Kraft ist
grundsatzlich die Lebensdauer N; das experimentell erfassbare, streuende Merkmal, wie auch
Abbildung 62 bis Abbildung 64 zeigen. Die Lebensdauerdaten wurden daher auf eine konstante
Bruchkraft von Fyax = 3 kN transformiert. Die Wahrscheinlichkeitsdarstellung in Abbildung 69 bzw.
Abbildung 70 zeigt die Versagenswahrscheinlichkeiten als Funktion der Lebensdauer flr die einzelnen
Aktivierungsniveaus. Im Bereich 0 < o < 100 % erstreckt sich die Streuung der Lebensdauer flr die
vorgegebene Kraft von 3 kN Uber einen Bereich von fiinf GréRenordnungen. In Tabelle 20 sind
Lageparameter N* und die zugehdrige Streuspanne dargestellt. Dabei liegen die Lebensdauern N* der
quer gelaserten immer Uber denen von Proben mit Langslaserung.

Die Weibull-Exponenten in Tabelle 21 erstrecken sich tber 1,3 <m < 2,5 fiir l&ngs und quer gelaserte
Proben. Im Sinne der Zuverlassigkeit verhalten sich aber alle gelaserten und ungelaserten Proben
gleich gut. Dies zeigt die hohe Gute der Probenherstellung in Bezug auf die Reproduzierbarkeit.
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Abbildung 69: Statistische Verteilung der Lebensdauer I&ngs gelaserter Proben bei einer Maximalkraft von 3 kN.
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Abbildung 70: Statistische Verteilung quer gelaserter Proben bei einer Maximalkraft von 3kN.
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Tabelle 20: Lageparameter N* I&ngs und quer gelaserter Proben aus Abbildung 67 und Abbildung 68

Langslaserung Querlaserung
Laseraktivierungsgrad | Lageparameter | Streuspanne | Lageparameter | Streuspanne

. Noo Noo

N;. — N !

a lings <N0,1> quer (NO,I)

[%] [Ssp.] - [Ssp.] -
100 2,35*10" 3,4 1,05*10° 3,5
73 178529 8,9 8,18*10° 6,8
36 21461 7,5 392689 9,3
15 6595 4,6 10781 10,4
0 829 6,9 829 6,9

Tabelle 21: Weibull-Exponent m langs und quer gelaserter Proben aus Abbildung 67 und Abbildung 68

Langslaserung Querlaserung
Laseraktivierungsgrad | Weibull-Exponent | Bestimmtheit | Weibull-Exponent | Bestimmtheit

a Mpings R2 Moyer R?
[%] - - - -

100 2,5 0,96 25 0,94
73 14 0,98 1,6 0,98
36 15 0,85 14 0,95
15 2,0 0,92 1,3 0,93
0 1,6 0,97 1,6 0,97
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5.4. Fazit der Ergebnisse aus den statischen und zyklischen Versuche

Durch die im Rahmen dieser Arbeit durchgefihrten statischen und zyklischen Verformungsversuche
hat sich gezeigt, dass eine Anisotropie der mechanischen Kennwerte fir l&ngs und quer gelaserte
Proben besteht. Die ermittelten statischen und zyklischen Bruchkréfte und die
Bruchlastschwingspielzahlen sind direkt von dem Laseraktivierungsgrad o der Flgeteiloberflachen
abhangig.

Unter quasi-statischen Belastungen gehorchen die Bruchkréafte F(o) der Proben mit Langslaserung
einer Mischungsregel. Die Abhangigkeit der Zug-Scherkrafte von o bzw. der DefektgroRe d lassen

*De;ekt -Abhéngigkeit der LEBM beschreiben. Die

mechanischen ~ Kennwerte  der individuell laseraktivierten  Zug-Scher-Proben  zeigen
Messwertstreuungen, die mit einer Weibull-Verteilung beschrieben werden koénnen. Die Weibull-
Exponenten zwischen m = 8 und m = 30 zeigen die hohe Zuverlassigkeit der Probenfertigung und der
Versuchsfihrung. Die mit der Weibull-Funktion ermittelten Lageparameter der Zug-Scherkréfte folgen
der oben angegebenen Mischungsregel. In einem 90/10-Streuband zwischen den beiden
Extremalpunkten der Laseraktivierungsgrade mit o = 0 und o = 100 % werden alle Lageparameter,
gleich welchem Aktivierungsgrad und -geometrie abgebildet. Durch eine Verschmélerung des
Streubands auf 80/20 fallen, wie erwartet, verstéarkt die Ergebnisse der quer gelaserten Proben aus dem
Streuband. Hier greift der bruchmechanische Ansatz bei dem der Laseraktivierungsgrad als Parameter
der Defekteffizienz mit in die Beschreibung eingeht.

sich fir Proben mit Querlaserung Uber eine

Unter zyklischer Beanspruchung erreichen Proben mit hdheren Laseraktivierungsgraden groRere
Lebensdauern. Dabei lassen sich die Ermudungslebensdauern als Funktion des Laseraktivierungsgrads
in einer doppelt-logarithmischen S-N-Darstellung abbilden und durch jeweils eine Basquin-Gleichung
beschreiben. Auch hier treten signifikante Unterschiede zwischen Proben mit unterschiedlichen
Aktivierungsgeometrien auf. Quer gelaserte Oberflachen zeigen eine hohere Ermidungsfestigkeit und
damit eine gesteigerte Lebensdauer.

Durch Transformation der Daten auf eine definierte Lebensdauer von N = 10° Ssp. erhélt man Fpa als
streuendes Merkmal, und somit lassen sich die Ergebnisse der zyklischen Versuche direkt mit denen
der statischen Versuche vergleichen. Es zeigt sich, dass sich die Bruchkraft Fya als Funktion des
Lasergrads o flr ungelaserte und partiell sowie vollstandig aktivierte Proben fir statische und
zyklische Versuche gleich verhdlt. Die Abweichungen in Fyax(o) zwischen langs und quer gelaserten
Proben bei gleichem o sind allerdings unter Ermiidung signifikant groRer.

Fur die Ermudungsversuchsergebnisse stellen die Nf -Werte fir eine definierte Versagenskraft das
experimentell erfassbare, streuende Merkmal dar. Hier zeigen sich nun Unterschiede von bis zu funf
GroRenordnungen zwischen den Lebensdauern ungelaserter und vollstandig gelaserter Proben. Somit
reagiert N; extrem empfindlich auf die Variation von d bzw. von a.

Tabelle 22 zeigt das Verhéltnis von Festigkeit und Lebensdauer fir langs und quer gelaserte Proben.
Der Festigkeitsunterschied ist in Bezug auf die Geometrie der Laserung (langs / quer) nicht so stark
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ausgepragt. Fur ein konstantes o betragt er maximal 1/1,5. Das Verhaltnis der Ermidungslebensdauern
Nt 1angs/Ni quer differiert flr Aktivierungsgrade von o > 20 % um einen Faktor von 1/50.

Tabelle 22: Relative Festigkeitsunterschiede zwischen quer und langs gelaserten Proben mit einer konstanten Lebensdauer von 10° Ssp.

Laseraktivierungsgrad Bruchkraftverhaltnis Lebensdauerverhaltnis
langs und quer gelaserter Proben langs und quer gelaserter Proben
Flangs Nlangs
o _angs __langs
Fquer Nquer
[%] : :
1 1
100
1,1 4,5
1 1
73 — —
1,4 50,0
1 1
36
1,5 16,7
1
15
1,2 1,5
1 1
0 i i
1,0 1,0

Zusammenfassend konnte gezeigt werden, dass die Ermudungsversuche eine deutlich hohere
Empfindlichkeit auf veranderte Defektstrukturen im Bereich der Grenzflache besitzen, als dies bei den
statischen Versuchen der Fall ist. Unter Zuhilfenahme statistischer Hilfsmittel Iasst sich die Gute einer
Klebverbindung sowohl unter statischer als auch unter zyklischer Belastung durch den Weibull-
Exponenten, der die Zuverlassigkeit charakterisiert, bewerten.
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5.5. Einfluss der Biegebeanspruchung auf die Lebensdauer

Wie schon in Kapitel 5.3.2 angesprochen, treten bei vollstandig gelaserten Proben fir hohe
Kraftamplituden und Ermudungslebensdauern neben den kohé&siven Briichen des Klebstoffs Anrisse
im Fugeteilmaterial auf. Daraus entwickelt sich dann ein komplettes Fugeteilversagen. Dieses trat
sowohl bei den geklebten Aluminiumproben als auch denen aus Stahl auf. Abbildung 71 zeigt, dass fir
eine Maximalkraft von ca. 4 kN Flgeteilbriiche auftreten kdnnen, die als blaue Sterne dargestellt sind.
Bei geringeren Lebensdauern oder niedrigeren Lastniveaus treten nur adhésive oder kohasive Briiche
im  Klebstoffmaterial auf. Offenbar reichen die Kraftamplituden nicht mehr aus, um
biegespannungsinduziertes Fugeteilversagen auszuldsen. Daher zeigen ungelaserte Proben adhasives
Versagen, aber keine Fugeteilbriiche bei den experimentell zuganglichen Lebensdauern.

[kN]

FMax

A — — — —
3 4 5 6
10 10 10 10

Lebensdauer [Ssp.]

Abbildung 71: S-N-Kurve (R = 0,1) vollstdndig gelaserter und ungelaserter Proben mit adhédsivem bzw. kohésivem Klebungs- (rote Punkte & Quadrate)
und Fugeteilversagen (blaue Sterne)
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5.5.1. Problemstellung

Ursache des Substratversagens ist der in Abbildung 72 illustrierte mehrachsige Spannungszustand, der
in der Probe aufgrund der nicht zentrischen Krafteinleitung aufgebaut wird. Neben der reinen Zug-
Scherbeanspruchung der Klebschicht und der Zugbeanspruchung in den Fugeteilen, tritt durch die
Biegebeanspruchung in den Flgeteilen zusatzlich eine Modus I-Zugbelastung im Klebstoff auf, die
eine Zugbeanspruchung der Klebestelle senkrecht zur Lasteinleitungsrichtung induziert.

Abbildung 72: Biegebeanspruchung in einfach ~ Abbildung 73: Spannungsverteilung in einfach Uberlappten Zug-Scher-Proben bei elasto-
tberlappten  Zug-Scher-Proben  bei  rein  plastischen Klebstoffverhalten Dies fuhrt zu einer Abminderung der Spannungsspitzen an den
elastischen Materialverhalten (Habenicht 2009) Uberlappenden (Habenicht 2009 ; Brockmann 2009)

Legt man das Kontinuumskonzept zu Grunde, konnen die Spannungsverlaufe innerhalb der
Klebschicht fir die verwendeten Standard-Zug-Scher-Proben ohne (Volkersen 1938 ; Klein 2011)
sowie mit Bericksichtigung der Biegespannungsanteile (Goland, Reissner 1944) berechnet werden.
Dies ist in Abbildung 74 fir die in dieser Arbeit verwendete einfach Uberlappte Zug-Scher-
Probengeometrie mit den entsprechenden Materialparametern erfolgt. Ausgehend von dem auf eins
normierten Spannungsmittelwert, der bei unendlich starren Fligeteilen ohne Biegemomente an jeder
Position der Klebung gleich groRR wére, ist bei Volkersen und Klein deutlich die Spannungserhdéhung
zu Beginn und Ende des verklebten Bereichs zu erkennen, die auf die elastische Dehnung der Fligeteile
zuruckzufihren ist. Diese Spannungsspitzen liegen um den Faktor 2,2 (iber dem Wert der ideal starren
Probe. Bei den in dieser Arbeit verwendeten Zug-Scher-Proben hingegen wird die Klebung im
zentralen Bereich spannungsentlastet. Berticksichtigt man nun auch noch die Biegespannungsanteile,
so erhohen sich die Spannungsspitzen insgesamt um den Faktor 3,8 und die Entlastung im zentralen
Bereich nimmt zu. Dies ist auch der Grund, in dieser Arbeit immer die aulRen anliegenden Krafte
anzugeben und keine Spannungen.

Die gemittelte Spannung fiir Proben der verwendeten Geometrie liegt bei 32 MPa fir alle drei
Berechnungsmodelle. Die Spannungsspitzen an den Uberlappenden erreichen nach Volkersen und
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Klein & Li 70 MPa bzw. nach Goland & Reissner sogar 123 MPa, die reduzierte Spannung in
Uberlappmitte liegt bei 16 bzw. 8 MPa. Der Spannungsgradient nach Goland & Reissner ist somit
groRer als der mit VVolkersens Ansatz berechnete.

Volkersen .
- - - Klein & Li

4,0 -

Goland & Reissner o

3,5

normierte Zugscherspannung

0,5 v 7]

0o T T T T T T T T T T
6 5 4 3 2 -1 0 1 2 3 4 5 6

Position innerhalb der Klebung [mm]

Abbildung 74: Spannungen in einfach Uberlappten Zug-Scher-Proben mit unendlich starren Fligeteilen und elastischen Flgeteilen mit und ohne
Beriicksichtigung von Biegemomenten (Volkersen 1938 ; Goland, Reissner 1944 ; Klein 2011)

Da die Biegebelastung auch stark von der Steifigkeit des Systems abhéngig ist, wird sie bei dicken
Zugescherproben aufgrund der geometrischen Abmessungen zwar reduziert, jedoch nicht eliminiert.
Die Rissbildung im Substrat ist damit zwar erschwert, aber auch hier konnen bei Uberschreiten eines
Mindestbiegemoments und dem Erreichen von hohen Bruchlastschwingspielzahlen noch sogenannte
Ermidungsfugeteilbriiche ausgeldst werden.

Wie in Abbildung 75 zu sehen, traten die Risse entsprechend der Bruchmechanik und der
Kontinuumsmechanik immer auf der Klebungsseite der durch Biegebelastung beanspruchten Proben
auf. Dies ist auch der Bereich des Fugeteils, der einer starken biegungsinduzierten Zugspannung
ausgesetzt ist.

Abbildung 75: Aluminium-Fiigeteilbruch unter zyklischer Beanspruchung
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5.5.2. Experimentelle Versuchsfuihrung

Biegeversuche sind fur verschiedene Materialgruppen standardisiert und werden haufig fur definierte
Rissausbreitungsuntersuchungen angewendet (DIN Deutsches Institut fir Normung e.V. 2005 ; DIN
Deutsches Institut fur Normung e.V. 2011). Deswegen wurden Dreipunktbiegeversuche zur
Charakterisierung der Effektivitat dieser Biegebeanspruchung unter statischen sowie zyklischen
Versuchsbedingungen an unbehandelten und oberflachengelaserten ~ Aluminiumflachproben
durchgefuhrt (Berndt 2012). Die statischen Dreipunkt-Biegeversuche dienten zur Charakterisierung
des mechanischen Verhaltens der Aluminiumflachproben und zur Bestimmung relevanter
Belastungsparameter fir nachfolgende Ermudungsversuche. Dazu wurden Spannungs-Dehnungs-
Diagramme aufgenommen und die Steifigkeit unter Biegebeanspruchung bestimmt.

Dabei wurde ein Speichermodul der Biegebeanspruchung von (64,1+1,4) MPa bestimmt. Der Ryo2-
Wert konnte zu 350 MPa bestimmt werden, wie aus Abbildung 76 ersichtlich ist.

Uber den Durchbiegungseffekte beriicksichtigenden Zusammenhang
3:-F-L w 2 w-s
o =146 (%) -3-(%)] (48)

lassen sich Uber die Materialdicke (s), den Auflagerabstand (L) sowie die Durchbiegung (w) die auRen
anliegenden Krafte (F) in maximale Biegespannungen o, umrechnen. Wird die Probe mit einer Kraft
von 1kN belastet, wieder entlastet und anschlieBend wieder unter Belastung gesetzt, ist in Abbildung
76 bei Probe #1 eine zyklische Verfestigung des Materials zu erkennen. Diese Verfestigung wird
schon durch eine einmalige Be- und Entlastung erreicht und auch durch zwei weitere Zyklen nicht
mehr signifikant erhoht.

Um Fgeteilbriiche bei Zug-Scher-Proben, die nur unter zyklischen Versuchsbedingungen auftraten,
genauer zu studieren, wurden Dreipunktbiegeversuche an dem Aluminiumsubstrat auf der Resonanz-
Prifmaschine bei einem Spannungsverhéltnis von R = 0,1 durchgefuhrt. Wie in Abbildung 77
dargestellt, aulerte sich der Effekt der zyklischen Verfestigung des Flgeteilmaterials in einem Anstieg
der Resonanzfrequenz. Darauf folgt ein Frequenzplateau, das in einen starken Frequenzabfall
einmindet. Dieser Frequenzabfall setzt bei den drei untersuchten Lastniveaus mit Fnax = 0,7 KN sowie
0,8 KN und 1,0 kN bei einer normierten Lebensdauer von 60 - 75 % ein.
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Abbildung 76: Spannungs-Dehnungs-Diagramm bis zu einer Dehnung von 1 % mit dem Rpo-Wert und der zyklischen Verfestigungsreaktion von Probe
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Abbildung 77: Frequenzverénderung im Verlauf des Lebenszyklus einer mit 0,8 kN belasteten Aluminium-Flachprobe
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Der beobachtete Frequenzabfall geht mit der Rissausbreitung einher. Die auftretenden Risse starten
immer an der Oberflache der zugspannungsbelasteten Substratseite. Da Oberflachenbearbeitungen
Einfluss auf die Entstehung von Oberflachenanrissen haben konnen, werden die belasteten
Fugeteilseiten mit dem Laser genauso aktiviert, wie dies auch als Oberflachenvorbehandlung fir den
Klebprozess durchgefiihrt wurde. Wie aus Abbildung 78 ersichtlich, bewirken Laserungen, die in
Richtung der  Zugbeanspruchung verlaufen, gegeniiber ungelaserten  Proben  keine
Lebensdaueranderung. Anders verhalten sich Proben, die in Querrichtung gelasert wurden. Hier ist
deutlich eine Lebensdauerverkiirzung zu erkennen. Diese kann durch die Kerbwirkung der gelaserten
Oberflachenstruktur erklart werden. Der entsprechende zyklische Kerbfaktor kann zu k. = 1,03
bestimmt werden. Dabei fallt er zu hoheren Lasten leicht ab, wahrend er zu geringeren
Beanspruchungen geringfiigig ansteigt.

Die Darstellungen in  Abbildung 79 wund Abbildung 80 =zeigen, dass sowohl die
Ausfallwahrscheinlichkeiten der ungelaserten als auch der gelaserten Proben, wie erwartet, einer
Weibull-Verteilung folgen. Die Streuung der Messwerte aller Probenchargen erhoéht sich mit
abnehmender Kraftamplitude. Dies ist durch die in Tabelle 23 und Tabelle 24 aufgefuhrten Weibull-
Exponenten m dargelegt. Fur die unbearbeiteten Proben der Abbildung 79 steigen sie von m = 5,2 auf
m = 17,3, wahrend sie fiir die quer gelaserten Proben bei m = 10,6 bzw. m = 12,7 und fir Proben mit
Langslaserung Werte von m = 7,3 bzw. m = 9,8 erreichen.

1 NN
U\ ungelasert
AN N - - Langslaserung
- N S - = Querlaserung
— 0,95 N AN
< ‘ SO\
g NN\
£

o
©

0,85 \ N

] N
] N
0,8 \ .

uuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuuu

Maximalkraft F
/7
/ (4
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Abbildung 78: S-N-Kurve unbearbeiteter sowie auf der zugbeanspruchten Seite 1angs bzw. quer gelaserter EN AW-6156-Flachproben.
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Abbildung 79: Statistische Versagenswahrscheinlichkeit von Al-Flachproben unter 3PB-Beanspruchung.

Tabelle 23: Lageparameter N* und Weibull-Exponent m ungelaserter Proben aus Abbildung 79

Belastung Lageparameter Streuspanne Weibull-Exponent Bestimmtheit
. Noo
Fmax N (N_(m) m R?
[kN] [Ssp] - - -
0,7 1902 230 1,84 51 0,87
0,8 843 985 1,44 8,4 0,92
1,0 314 636 1,20 17,3 0,93

101




I
Institut fur
Werkstoffkunde

Mechanisches Verhalten geklebter Verbunde

Versagenswahrscheinlichkeit P, [%]

Inin (1/1-P,)

\%
[
o

1

(]
]
1

©
o
1

gelaserte Al-Flachprobe
mit Langslaserung:

A 0,8kN

m 1,0kN
mit Querlaserung:

a 0,8kN

= 1,0kN

[y
o
1

10

5

Lebensdauer N [Ssp.]

Abbildung 80: Statistische Versagenswahrscheinlichkeit von unterschiedlich, auf der zugbeanspruchten Seite gelaserten Aluminium-Flachproben unter

3PB-Beanspruchung.

Tabelle 24: Lageparameter N* und Weibull-Exponent m der langs und quer gelaserter Proben aus Abbildung 80

Belastung | Lasergeometrie | Lageparameter | Streuspanne | Weibull-Exponent | Bestimmtheit
langs / quer . Noo 2

FMax O / O N (N—(M m R

[kN] - [Ssp] - - -

0,8 A 842 277 1,34 10,6 0,98
1,0 i | 321544 1,28 12,7 0,94
0,8 A 674 657 1,52 7,4 0,88
1,0 =~ 305 265 1,37 9,8 0,87

Zur Lokalisierung der Schadigung unter Biegebeanspruchung werden die Aluminiumflachproben
halbseitig aufgedoppelt. Dadurch wird innerhalb der Probe eine sprunghafte Steifigkeitsanderung
erzeugt, die die Biegung und somit auch den Ort der Schadigung genau dort lokalisiert. Somit wird ein

einfaches Referenzsystem zur

Simulation der

durch Goland und Reissner quantifizierten

Biegebeanspruchung der einfach Uberlappten Zug-Scherproben erzeugt. In Abbildung 81 ist der
charakteristische Frequenzverlauf einer solchen aufgedoppelten Aluminiumflachprobe dargestellt.
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Dieser zeigt zu Beginn des Ermidungsexperiments einen Frequenzabfall, der anschlieBend in das
schon bekannte Plateau ibergeht. In diesem Frequenzabfall sind zwei Effekte Uberlagert. Zum einen
ist dies der Frequenzanstieg, der sich schon in Abbildung 77 zeigte und der auf die bekannte zyklische
Verfestigung des Substratmaterials zurlickzufiihren ist. Daran schliel3t sich ein Frequenzabfall an.
Dieser Abfall der Resonanzfrequenz kann durch eine Abnahme der Steifigkeit des Klebstoffs
begriindet werden, die auf Umlagerungseffekten der Polymerketten beruht und dessen GrélRe von der
auflen anliegenden Belastung abhangig ist. Die Untersuchungen zeigen, dass dieser Einschwingeffekt
nur einen untergeordneten Einfluss auf die Gesamtlebensdauer hat. In Abbildung 82 ist die
Versagenswahrscheinlichkeit der halbseitig aufgedoppelten Proben fur zwei Belastungsniveaus
dargestellt. Bei der h6heren Belastung reduziert sich auf Grund des grofReren zyklischen Kerbfaktors
erwartungsgemal die Lebensdauer der quer gelaserten Proben. Die in Tabelle 25 dargestellten Werte
der Abbildung 82 zeigen, dass die aufgedoppelten Proben nur leicht erhohte Lebensdauern im
Vergleich mit den ausschlielRlich gelaserte Proben (Tabelle 24) erreichen. Bei den langs gelaserten und
halbseitig aufgedoppelten Proben betrdgt diese Lebensdauererhdhung zwischen 10 % bei 1 kN
Belastung und 20 % bei einer Belastung von 0,8 kN gegeniber den ausschlieBlich gelaserten Proben.
Die quer gelaserten, aufgedoppelten Proben erreichen durchwegs eine Lebensdauererhéhung von ca. 9
%.
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Abbildung 81: Charakteristischer Frequenzverlauf aufgedoppelter Proben wéhrend ihres Lebenszyklus
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Abbildung 82: : Statistische Versagenswahrscheinlichkeit von unterschiedlich, auf der zugbeanspruchten Seite gelaserten und aufgedoppelten Al-
Flachproben unter 3PB-Beanspruchung.

Tabelle 25: Lageparameter N* und Weibull-Exponent m der I&ngs und quer gelaserter Proben aus Abbildung 82

Belastung | Lasergeometrie | Lageparameter | Streuspanne | Weibull-Exponent | Bestimmtheit
langs / quer . Noo 2
[kN] - [Ssp] - - -
0,8 v 1003 521 1,73 5,6 0,89
1,0 P> 259 039 1,22 15,6 0,95
0,8 v 736 488 1,88 4,9 0,79
1,0 4 266 580 1,22 15,3 0,97
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Um die Ergebnisse der Dreipunktbiegeversuche mit denen aus den Zug-Scherversuchen vergleichen zu
konnen, werden beide Versuche in Abbildung 83 gemeinsam in einer S-N-Darstellung
zusammengefasst. Hierzu werden die maximalen Biegespannungen in Zugkréfte umgerechnet.

Dies erfolgt mit der Formel

F M
OMax = Oz T 0p =Z+Wb (49)
Mit o, bzw. oy als Zug- bzw. Biegespannungsanteile, die sich aus der dufReren Kraft F und der
Querschnittsflache A bzw. aus dem Biegemoment My, und dem Widerstandsmoment W berechnen.

Durch Einsetzen der Probenabmessungen zur Berechnung der Querschnittfliche sowie des
Biegemoments (Mp = F*x) erhalt man

e = 3z [1+ (7)) (50)
Mit der N&herung, x = 0,5*(s+d) ~ 0,5*s, mit s als Figeteildicke und d als Klebschichtdicke, folgt

Omax = 4- % = 40, (51)
Daraus l&sst sich unter Beriicksichtigung der Zug-Scherprobengeometrie Fyax berechnen. Damit und
unter Berlcksichtigung eines Kompensationsfaktor, der berlicksichtigt, dass nur der dem Stempel
gegenuberliegende Teil der Probe durch die maximale Biegespannung zugbeansprucht wird, kénnen
die Ergebnisse der Biegeprifung in die S-N-Darstellung der Zug-Scherversuche eingetragen werden.
Somit ergeben sich zwei Woahlerlinien. Eine fur die Lebensdauern aus den Zug-Scherversuchen und
eine zweite flr die Daten der Dreipunktbiegeversuche. Die beiden Wohlerlinien schneiden sich bei
einer Maximalkraft von ca. 4 kN. Im Bereich dieses Kraftwertes ist das Substratversagen durch
Biegebeanspruchung dominant, wéhrend fir hohere Belastungen der Klebstoff kohdasiv versagt. Bei
den Zug-Scher-Proben reicht allerdings eine Kraft, die weit unterhalb von 4 kN liegt, nicht mehr aus,
um Substratversagen zu initiieren.
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Damit ist fir o = 100 % durch die unterste der beiden sich schneidenden Wohler-Kurve das
schwéchste Glied in der Kette dieses geklebten Verbunds vorgegeben und der Versagensmechanismus
somit definiert. Unter Ermidungsbeanspruchung bei dem Auftreten von groRen Lebensdauern und
ebensolchen Biegemomenten ist es zwingend notwendig, nicht nur den Einfluss der Zug- und
Scherbelastung auf den Klebstoff richtig zu beurteilen, sondern auch die Wirkung der Biegemomente
auf die Flgeteile in Betracht zu ziehen, um ein unerwartetes Versagen der Struktur ausschlielen zu
kdénnen. Wenn materialbedingt keine ,,Dauerfestigkeit™ erreicht werden kann, muss somit im ,,very
high cycle fatigue“-Bereich (VHCF) mit Lebensdauern von N; > 10’ Ssp. immer die
Biegebeanspruchung als dominierende Schadigung in Betracht gezogen werden.
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Abbildung 83: Zusammenfassende S-N-Darstellung der Ergebnisse aus den Zug-Scher-Versuchen und den 3PB-Versuchen.

o = 0 % reprasentiert die ungelaserte, o. = 100 % die vollstandige gelaserte Probe. Die Versagenslebensdauern der Zug-Scher-Proben sind in rot, die der
3PB-Proben in blau dargestellt.
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6. Einfluss der Alterung auf die Lebensdauer

Im Laufe ihrer Betriebsbeanspruchung konnen geklebte Strukturen Uber Diffusionsprozesse
Feuchtigkeit aufnehmen. Bei Klebungen mit metallischen Fugeteilen trifft dies auf den Klebstoff zu.
Hierbei ist ein Eindringen nur durch die Kante des Klebstoffspalts hinweg mdglich, da die
Metallfligeteile wasserundurchléssig sind. Somit erfolgt eine Feuchtigkeitsséattigung nur entlang der
Klebenaht. Dabei sind die Wege, die z.B. durch Diffusionsprozesse von den Wassermolekilen
zurlickgelegt werden mussen, relativ lang. Zur Quantifizierung des Diffusionsprozesses wurden im
Rahmen dieser Arbeit Klebstoffoulkproben definierter Feuchtigkeit ausgesetzt. Nach 30 Tagen wurde
bei 60°C in Wasser eine Sattigung eines Wirfels mit 4 mm Kantenldnge gemessen. In dieser Zeit war
das Wasser also allseitig 2 mm tief eingedrungen. Dieses Eindringverhalten von Wassermolekilen
wird auch bei Zug-Scher-Proben entlang der Klebenaht auftreten. Da die Klebeflache jedoch eine
Ausdehnung von (12,5-25) mm? besitzt und die Wassermolekiile nur tiber die vier Stirnseiten jeweils
ca. 3,5 mm tief eindringen kdnnen, wird eine vollstdndige Wassersattigung innerhalb dieses Zeitraums
nicht erreicht. In Abbildung 84 sind die Spannungsverlaufe nach Volkersen bzw. nach Goland und
Reissner dargestellt. Hier zeigt sich, dass die hochsten Spannungen, die zum Bauteilversagen unter
Zug-Scherbeanspruchung fithren, zu Beginn des Uberlappungsbereichs der Klebung auftreten. Dies ist
jedoch auch gleichzeitig der blau markierte Bereich, der zuerst von eindiffundierenden
Wassermolekilen erreicht wird. Somit befindet sich im Gebiet der Uber den Spannungsmittelwert
liegenden Spannungsgradienten tendenziell auch die hochste Wasserkonzentration. Sowohl nach der
Bruchmechanik als auch der Kontinuumsmechanik liegt im Gebiet der groRten zu erwartenden
Schédigung auch die héchste Feuchtigkeitskonzentration vor.

Zur Bestimmung des Eindringverhaltens von Wasser in die Klebenaht wurde die Zeit bis zur
vollstdndigen Sattigung von Probekorpern bestimmt. Die waurfelférmigen Proben mit einer
Kantenlédnge | von 4 mm wurden dafiir in vollentsalztem Wasser bei 60°C ausgelagert und die, in
Abbildung 85 dargestellte, Gewichtszunahme bestimmt. Mittels eines gravimetrischen Ansatzes unter
Einbeziehung des Fick’schen Gesetzes lasst sich aus den Messdaten der Diffusionskoeffizient D des
Wassers im Klebstoff flr die vorgegebene Temperatur durch den Zusammenhang der Form

me 4Dt
Mo 05 \/: (52)

bestimmen (Zanni-Deffarges, Shanahan 1995). Daraus ergibt sich ein Diffusionskoeffizient von D =
3,1-10" m?s™. Dieser Ansatz gilt jedoch nur fiir Wasseraufnahmen im Bereich von — < 0,5, wie

Moo

Abbildung 85 anschaulich zeigt.

Um den Gesamtverlauf der Wasseraufnahme beschreiben zu kénnen, muss ein Ansatz auf Basis einer
Sattigungsfunktion gewahlt werden. Dies l&sst sich mit

me — 11— e(#%-l)) (53)

Moo
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verwirklichen (Seung Geol Lee u. a. 2010). Somit berechnet sich der Diffusionskoeffizient zu D =
4,4-10™ m?s™. Die Wassersattigung der wiirfelférmigen Probekérper ist nach ca. 10 Tagen bei 60°C

vollstandig abgeschlossen.
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Abbildung 84: Spannungsverlauf innerhalb der verwendeten Klebung von 12,5 mm Lénge, berechnet nach den Ansétzen von Volkersen, Klein & Li und
Goland & Reissner. Zusétzlich ist der Bereich der Wasseraufnahme farbig gekennzeichnet. Hier werden sich auch die mechanischen Eigenschaften
andern.
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Abbildung 85: Normierte Wasseraufnahme der wiirfelférmigen Klebstoffproben mit den berechneten Wasseraufnahmen bei 60°C
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Zur Bestimmung des Wasserabgabeverhaltens werden tablettenférmige Probenkdrper mit einem
Durchmesser von 6,5 mm und einer Dicke von 390 um innerhalb einer Woche vollstandig bei 66°C
mit Wasser gesattigt. AnschlieBend werden sie mit einer trockenen Inertgasspiillung bei verschiedenen
Temperaturen rickgetrocknet und der in Abbildung 86 dargestellte Verlauf der Gewichtsabnahme
ermittelt. Mittels einer Wurzelfunktion unter der Annahme einer nicht erreichten Wasserséttigung und
einer exponentiellen Séattigungsfunktion werden die temperaturabhangigen Kinetik-Faktoren
&w bzw. &g bestimmt. Diese sind in Abbildung 87 in einer logg vs. 1/T-Form dargestellt. Da bei dem
Uberschreiten der Siedetemperatur des Wassers von 100°C ein anderer Mechanismus der
Wasserabgabe anzunehmen ist, sollten die Kinetik-Faktoren nur fur Temperaturen T < 100°C
ausgewertet werden. Die Reaktionsenthalpien des Trocknungsprozesses lassen sich (ber eine
Gleichung der Form

E(T) = & - el77) (54)

bestimmen. Sie betragen fur die Annahme einer nicht zu trocknenden Probe AUy = 21,1 kJ/mol bzw.

fir den Ansatz der Sattigungsfunktion AUg = 36,5 kJ/mol mit einer Bestimmtheit von Rz = 0,88 bzw.
0,85.

Uber die beiden zur Berechnung der Diffusionskoeffizienten der Wasseraufnahme genutzten
Gleichungen 51 und 52 werden ebenfalls die Koeffizienten fiir den Wasserabgabevorgang berechnet.
Diese sind in Tabelle 26 fiir die jeweiligen Trocknungstemperaturen aufgelistet.

100 1 Trocknungstemperatur

1 --- 22°C
1 --- 30°C
99 W, 40°C

1P --- 60°C
— 70°C
—— 90°C

105°C
——130°C

relative Masse [%)]

AL DR R L BN LN RN LR RN BN BN R B
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Trocknungszeit [min]

Abbildung 86: Gewichtsverlust der tablettenférmigen Proben firr den isothermen Temperaturbereich ohne die notwendige Aufheizphase
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Abbildung 87: Auftragungen der durch Wurzel- und Exponentialfunktion erhaltenen Kinetik-Faktoren & aus den Wasserabgabeversuchen der Abbildung
86

Tabelle 26: temperaturabhéngige Diffusionskoeffizienten der Wasserabgabe

Probe mit Probe mit
unerschopflichem Wasserreservoir | endlicher Wassermenge
(Wurzel-Abhéngigkeit) (Exponential-Funktion)
Temperatur Diffusionskoeffizient Diffusionskoeffizient
T Dw,t Der
m? m?
Hel g g
22 3,4*10 1,0¥10™"
30 5,2*10" 1,2¥10™"
40 6,7*107% 1,610
60 9,3*10™% 3,9*107%
70 2,5*10™ 6,7*10"
90 3,1*10" 2,7%10™
105 6,1*10"" 4,710
130 9,4*10™ 3,3*107%
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Um den Einfluss von Feuchtigkeit auf die Bruchfestigkeit und die Lebensdauer verklebter Zug-Scher-
Proben zu untersuchen, wurden unaktivierte und vollstandig aktivierte Proben fir 30 Tage in 60°C
warmen Wasser ausgelagert und anschlieBend statisch und zyklisch getestet. Abbildung 88 zeigt das
Spannungs-Dehnungs-Verhalten von trockenen und gewasserten Zug-Scher-Proben. Wie auch in
Tabelle 27 dargestellt, zeigen sowohl ungelaserte als auch vollflachig gelaserten Proben im
quasistatischen Zug-Scherversuch einen Festigkeitsverlust von ca. 15 %. Des Weiteren zeigen die
gelaserten und nach der Verklebung gewasserten Proben einen ausgepragten Dehnungsbereich vor
dem Probenversagen, was auf die Wasseraufnahme des Klebstoffmaterials und die damit verbundene
Quellung und Duktilitdtserhéhung zurlickgefiihrt werden konnte.

- 30
84 e
. 6 - 20 E
< =
o
& S
X 4 - E
S
- 10 A
2 - / — ungelasert
2 ungelasert, gewéassert
— 100 % L&ngslaserung
A 100 % Langslaserung, gewassert
o+4VT-—7—— 0
0,0 0,5 1,0 15

Dehnung [%]

Abbildung 88: Vergleich der Spannungs-Dehnungs-Diagramm trockener und gewasserter Proben

Nach der Wasseraufnahme versagen die vollstdndig aktivierten Proben weiterhin kohé&siv und die
ungelaserten adhisiv. Uber eine leichte Klebstoffverfarbung ist erkennbar, dass das Wasser, wie
berechnet, allseitig ca. 3,5 mm in die Klebefuge eingedrungen ist. Wie erwartet war dies offenbar tief
genug, um eine Schadigung zu bewirken. Dieser Effekt l&sst sich sowohl mit dem in Abbildung 84
gezeigten Spannungsverlauf in der Klebefuge nach Goland & Reissner als auch Gber eine Schadigung
im Sinne der Bruchmechanik erklaren. Hierbei besteht die Mdglichkeit, dass sich beispielsweise der
Spannungsintensitatsfaktor K. bei Anwesenheit von Wasser verandert somit o verringert wird.

Im Gegensatz zu den Ergebnissen im statischen Versuch, zeigen jedoch zyklische Tests, wie in
Abbildung 89 gezeigt, keinen signifikanten Einfluss der Wasserauslagerung der Proben auf die
ermittelte Lebensdauer. Dies kann an den flr diese Tests verwendeten Lastniveaus liegen, die nur ca.

111



I
Insti

tut fur
Werkstoffkunde

Einfluss der Alterung auf die Lebensdauer

50 % der statischen Festigkeit entsprechen und somit die Klebverbindung noch nicht in den Bereich
ihrer Leistungsféhigkeit fihren. Des Weiteren besteht die Moglichkeit, dass Wasser einerseits aus der
Klebfuge heraus diffundiert und dieser Prozess zusétzlich auch noch durch einen Pumpeffekt verstérkt
wird, der durch die Zug-Scher- als auch besonders durch die durch Biegebeanspruchung verursachte
Klebstoffverformung forciert wird. Dadurch kann eine Verteilung der Feuchtigkeit in der kompletten
Probe und somit eine Verminderung der Wasserkonzentration im kritischen Randbereich erfolgen. Die
verbleibende Feuchtigkeit reicht dann in der vorhandenen Verteilung nicht mehr aus, um eine

signifikante Verringerung der Lebensdauer zu bewirken.

Tabelle 27: Statische Bruchfestigkeiten trockener und gewasserter Zug-Scherproben

Trockener Probe

Gewasserte Probe

Laseraktivierungsgrad | Zug-Scherfestigkeit | Standard- Zug-Scherfestigkeit Standard-
Abweichung Abweichung
o Faruch AF Faruch AF
[%] [kN] [kN] [kN] [kN]
100 9,5 0,5 8,4 0,2
0 5,8 0,5 4,8 0,3

Abbildung 89: Lebensdauer ungelaserter und vollflachig oberflachenaktivierter Proben nach Auslagerung in VE-Wasser bei einer Temperatur von 60°C

fur 30 Tage.
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7. Einfluss des Klebers auf die Glite einer Klebverbindung

Neben der Alterung wirkt sich auch der Herstellungsprozess einer Klebverbindung auf die
mechanischen Eigenschaften des Verbundes aus. Deswegen werden diese zur Optimierung des
Klebprozesses wenn mdglich automatisiert, um handwerkliche Einflusse eines Operators
weitestgehend ausschlieen zu kénnen und ein robustes Verfahren zu erreichen. Da derzeit die
Automatisierung nicht immer maglich ist (Manufaktur, Kleinserien, z.B. Rotorblatter) wurde in dieser
Arbeit der handwerkliche Einfluss auf die Ermidungsfestigkeit von Verbundproben getestet. Dafr
wurde der Klebprozess von Mitarbeitern des Instituts fur Werkstoffkunde durchgefihrt. Allen
Probanden wurden die standardisierten Ablaufe des Klebvorgangs, ausgehend von der Reinigung der
Fugeteiloberflachen Uber die Einwaage und Vermischung der Klebstoffkomponenten bis zum Auftrag
des gemischten Klebstoffsystems und dem Flgen der Substrate, im Vorfeld der Praparation erklart und
vorgeflhrt. Die vollstdndige Laseraktivierung der Oberflache sowie die Aushértung und Prifung der
Verbundproben wurde durch den Teamleiter durchgefuhrt, um ihren Einfluss auf die Ergebnisse zu
minimieren bzw. auszuschlieBen. Da immer dieselbe Person diese Fertigungsschritte durchfihrte,
bleibt der moglicherweise auftretende systematische Fehler immer gleich.

Die Priifung erfolgte unter zyklischen Belastungsbedingungen mir R = 0,1 bei einer Maximalkraft von
Fumax = 5,5 kN auf der servohydraulischen Priifmaschine. Die erwartete Lebensdauer liegt bei N = 10*
Ssp.

Die Ergebnisse der Probandenversuche sind in der S-N-Darstellung der Abbildung 90 dargestellt. Es ist
eine weit Uber die Streuung der Ergebnisse der Routineklebungen hinausgehende Streuung mit einer
offensichtlichen Tendenz zu kirzeren Lebensdauern erkennbar. Bei identischer Lebensdauer ertragen
die Proben aus den Routineklebungen eine um 13 % hohere Kraftamplitude als die der Probanden.

In Abbildung 91 sind die Bruchlastzahlen der durch die finf Probanden durchgefihrten
Verbundprobenfertigungen aus Abbildung 90 extrahiert und nach Probanden aufgeschlisselt
dargestellt. Zusatzlich sind die Ergebnisse des Autors dieser Arbeit (Proband 0) aus den laufenden
Versuchen dargestellt. Innerhalb der Lebensdauern der durch die Probanden gefertigten
Verbundproben sind Unterschiede erkennbar. Wéhrend Proband 1 Lebensdauern mit einer geringer
Streuung im Bereich von 9500 bis 12 300 Ssp. erreichte, lagen die Ergebnisse der anderen Probanden
zum Teil um mehr als eine GroRenordnung unterhalb dieser Lebensdauern. Die Streuung der
Versuchsergebnisse liegt im Bereich der von Proband 0.
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Zur genaueren Quantifizierung werden die Ergebnisse auf eine Bruchlastzahl von 10° Ssp.
transformiert, mit einem statistischen Ansatz nach Weibull ausgewertet und die Resultate in Abbildung
92 mit der Maximalkraft Fyqa als streuenden Parameter dargestellt. In den Werten der Tabelle 28
zeigten sich sowohl bei den Festigkeiten, die durch ihren Lageparameter spezifiziert wird, als auch bei
der Reproduzierbarkeit, die durch den Weibull-Exponenten quantifiziert wird, groRe Unterschiede. Die
hochste Festigkeit zeigten mit 3,8 kN die aus den Routineklebungen hervorgegangenen Ergebnisse.
Dieselbe Festigkeit erreichte auch Proband 1. Die geringste Festigkeit lag bei Proband 2 mit nur 3,1
KN vor, was einem Abfall um ca. 20 % entspricht. Wichtiger als die mittlere Festigkeit ist jedoch eine
gute Reproduzierbarkeit der Ergebnisse. Durch die sehr geringe Streuung der Messwerte wurde bei
Proband 1 ein Weibull-Exponent von ber m = 150 erreicht, was einer Streuung von maximal 3 %
entspricht und auf eine sehr hohe Reproduzierbarkeit schlielen l&sst. Die Ergebnisse aus den
Routinemessungen (Proband 0) erreichen zwar eine bessere mittlere Festigkeit, liegen aber aufgrund
ihrer Zusammenstellung aus unterschiedlichen Fertigungschargen bei einem Weibull-Exponent von m
= 27. Die Weibull-Exponenten der anderen Probanden liegt bei 13 < m < 23, was einer Streuung der
Maximalkraft bezogen auf das Lastniveau von 15 bis 20 % entspricht.
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Abbildung 92: Weibull-Verteilung der Maximalkraft bei einer Probenlebensdauer von 1 Mio. Schwingspiele unterschiedlicher Kleber
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Tabelle 28: Weibull-Parameter aus der Abbildung 92

Proband Lageparameter Streuspanne Weibull-Exponent Bestimmtheit
Festigkeit
FO 9)
- F —= m R?
(FO,I

- [kN] - - -
00 338 1,14 27,1 0,96
10 338 1,03 157,3 0,84
2 31 1,10 23,1 0,93
3A 3,6 1,19 17,8 0,89
4 35 1,28 12,8 0,96
5% 3,2 1,17 215 0,97

Die Ergebnisse des Ringversuchs zeigen insgesamt eine zufriedenstellende Streuung der
Verbundprobenergebnisse. Jedoch traten Ausreiler sowohl nach oben als auch nach unten auf. Auch
bei den Lageparametern lagen die maximalen Abweichungen zwischen dem Minimum- und dem
Maximalwert bei ca. 20 %. Die Klebeergebnisse des Routiniers driicken sich aber in einer
Verbesserung der Gte der Klebung aus.

Wenn also von individuellen Klebeerzeugnissen gesprochen wird, was bei der derzeitigen
Manufakturfertigung die Regel ist, sollte ein zusétzlicher Sicherheitsfaktor von ca. 25 % auf die
zulassige Festigkeit aufgeschlagen werden.
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8. Diskussion der Ergebnisse im Hinblick auf die linear-elastische
Bruchmechanik und die Kontinuumsmechanik

Zur Untersuchung der mechanischen Eigenschaften geklebter Verbunde wurden statische und
zyklische Versuche an Standard-Zug-Scher-Proben durchgefiihrt. Um zu testen, wie sich geklebte
Verbunde verhalten, die in der Grenzflache zwischen Substrat und Klebstoff Ungénzen oder Defekte
enthalten, wie z.B. Kontaminationen, wurde die Substratoberflache sowohl vollstandig als auch partiell
gelasert. Die Laserung wurde langs oder quer zur Lasteinleitungsrichtung durchgefuhrt. Proben mit
hoherem Laseraktivierungsgrad zeigten auch die groBeren Festigkeiten. Zusétzlich waren auch
Unterschiede zwischen Proben mit Ldangs- oder Querlaserung erkennbar. Wahrend die
Bruchfestigkeiten als Funktion des Lasergrads der langs aktivierten Verbunde einer Mischungsregel
folgen, weichen die der quer gelaserten Proben je nach Laseraktivierungsgrad von dieser ab.

Diese Anisotropie lasst sich nicht ohne weiteres mittels der Kontinuumsmechanik verstehen, wohl aber
mit der LEBM. In der Bruchmechanik kdnnen Unganzen im Material als Risskeime betrachtet werden,
die das Versagen des Bauteils einleiten. Defekte, deren Ausdehnung entlang der Lasteinwirkrichtung
orientiert ist, sind bruchmechanisch nicht effizient. Sie kdnnen allerdings kontinuumsmechanisch tber
die Reduzierung der wirksamen kraftiibertragenden Flache mit einer Mischungsregel erfasst werden.
Defekte mit einer Orientierung quer zur Lasteinwirkungsrichtung kénnen dagegen wie Risse behandelt
werden und gehorchen der Bruchmechanik. Diese Annahmen wurden durch die Experimente bestatigt.

Die experimentell ermittelte Streuung der Bruchfestigkeit eines jeden Aktivierungszustands wurde mit
einer Weibull-Verteilung statistisch ausgewertet. Hier zeigte sich, dass die Lageparameter der
statischen Bruchkraft Fy,.,., der l&ngs gelaserten Proben erwartungsgemal der Mischungsregel folgen.
Durch eine Verkleinerung des 90/10-Streubandes lasst sich die Ubereinstimmung der Messwerte mit
der Mischungsregel bestimmen. Diese ist fir langs gelaserte Proben besser als fur Proben mit
Querlaserung. Letztendlich jedoch sind die Festigkeitsunterschiede zwischen langs und quer gelaserten
Proben gleichen Aktivierungsgrads nicht besonders stark ausgepragt, wenn man statistische
Auswertungen zu Grunde legt. Die Zuverlassigkeit der Verbunde steigt mit zunehmenden
Aktivierungsgrad an.

Im Rahmen der Messwertstreuung lassen sich bei unbekannten Grenzflachendefekten sowohl ein
kontinuumsmechanischer als auch ein bruchmechanischer Ansatz mit ausreichender Genauigkeit
nutzen, um bei statischer Beanspruchung das Festigkeitsverhalten des Verbunds zu beschreiben. Wenn
allerdings Schadigungsbetrachtungen verwendet werden, um Charakteristika des Versagens (kohésiv
oder adhasiv) vorherzusagen, muss die Bruchmechanik verwendet werden. Darlber hinaus kann nur
die Bruchmechanik die statistische Messwertstreuung von Zug-Scher-Festigkeit bzw. Lebensdauer
eines Verbundbauteils zwanglos beschreiben. Dies gelingt durch die Verwendung eines
charakteristischen Defektspektrums, das aus bruchmechanischer Sicht im geklebten Verbund présent
ist.

Da Strukturbauteile normalerweise nicht ausschliel3lich statisch beansprucht werden, muss auch dies
bei der Auslegung und Bewertung berlcksichtigt werden. Hierflir wurden einstufige
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Ermidungsversuche durchgefiihrt. Es zeigten sich klar erkennbare Unterschiede in den Lebensdauern
langs und quer gelaserter Proben und ahnliche Effekt wie unter statischer Beanspruchung. Die aus der
Wohler-Kurve durch Transformation auf Ni = 10° Ssp. erhaltenen Fnax-Werte fiir quer gelaserter

Proben gehorchen einer Abh&ngigkeit der Form \/ia . Aufgrund der Korrelation zwischen Defekt und

Laseraktivierungsgrad o lassen sich diese Befunde mit einem bruchmechanischen Ansatz beschreiben.
Durch Transformation aller Messdaten eines Oberflachenaktivierungszustands auf eine konstante
Lebensdauer bzw. eine konstante Kraft erhalt man einen groRen Stichprobenumfang (n > 10), der eine
statistische Auswertung in Bezug auf die Zuverléssigkeit der mechanischen Kennwerte zulésst. Auch
hierbei zeigten sich signifikante Unterschiede zwischen Proben der zwei Laseraktivierungsgeometrien
in Maximalkraft, Ermidungslebensdauer und Streuung der transformierten Daten. Somit steht mit
Versuchen unter zyklischer Belastung eine empfindlichere Methode zur Bewertung von
Klebverbindungen als unter statischer Beanspruchung zur Verfligung.

Auf Grundlage der erhaltenen Erkenntnisse lasst sich eine generalisierte Bewertung von
Klebverbindungen vornehmen. Hierzu kdnnen zwei Einflussfaktoren unterschieden werden.

Bewertung der Grenzflachengiite

Durch eine teilweise oder vollstandige Laserbehandlung der Fugeteiloberflache lasst sich, wie in dieser
Arbeit gezeigt wurde, die Grenzflachengute in Bezug auf haftungsvermindernde Unganzen definiert
einstellen. Diese Kenntnis ist jedoch fur reale Klebeverbindungen und deren Oberflachen nicht immer
erhdltlich. Treten dabei mindestens zwei voneinander unabhangig wirkende Defektsorten auf,
bestimmen beide gemeinsam die Zuverlassigkeit. Das heif3t, es ergibt sich eine bimodale Verteilung,
die sich in einem sigmoidalen Verlauf der Versagenswahrscheinlichkeiten ausdriickt. Dies I4sst sich
durch zwei zueinander gewichtete Weibull-Verteilungsfunktionen P,(F,) und P,(Fg) mit der

Gesamtgleichung
Py(F) = {w * [1 - e(_c_fi) ) }-I- {(1 — W)+ [1 ~ e<_(i_g) )

Darstellen. Der Wichtungsfaktor o kann dabei 0 < w < 1 betragen (Gudladt, Bazios 1998 ; Bazios
1999).

} (55)

Wenn alle Messdaten (z.B. Bruchkraft Frax) von Proben einer Aktivierungsorientierung (0 < a < 1)
gemeinsam einer statistischen Auswertung unterzogen werden, ergibt sich die in Abbildung 93
dargestellte sigmoidale Kurve fiir die Versagenswahrscheinlichkeit P(Fmax). Dabei wird der linke
Kurvenbereich von einem adhé&siven und der Rechte von kohésivem Versagensmechanismus
charakterisiert. Wenn die Proben nach ihren beiden Versagenskriterien sortiert werden, l&sst sich jeder
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der beiden Defekttypen mittels eines statistischen, monomodalen Ansatzes in Bezug auf seine
Zuverlassigkeit bewerten. Der kohdasive Defekttyp ist dabei ein Volumendefekt im Klebstoff, wahrend
das adhasive Versagen durch einen Grenzflachendefekt initiiert wird, wie dies schon in Kapitel 5.1
beschrieben wurde. Wenn Proben, die kohasiv und / oder adhé&siv versagen in einer gemeinsamen
Stichprobe zusammengefasst werden, ergibt sich zur Beschreibung des Kurven-Verlaufs ein bimodaler
Ansatz, der von niedrigen Festigkeiten mit adhésivem Versagen zu hohen Festigkeiten mit kohéasivem
Versagen Ubergeht.
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Abbildung 93: Verteilung der Zug-Scherkréfte gelaserter Proben aller Laseraktivierungsgrade

Wenn der Defekttyp nicht detektierbar ist, lassen sich die Messwerte jedoch nicht ohne weiteres
entfalten. Bei den vorliegenden Proben ist die Defektstruktur aber wegen der definierten
Oberflachenlaserung bekannt, so dass die Daten separiert werden kénnen. In Abbildung 94 und
Abbildung 95 ist der charakteristische, sigmoidale Verlauf, hervorgerufen durch adhé&sive und
kohésive Briche, erkennbar. Zur Zuverléssigkeitsbeurteilung stehen jetzt zwei Anséatze zur Verfligung.
Die erste Ansatz greift auf den kompletten Stichprobenumfang zuriick, stutzt ihn fir hohe und niedrige
Zug-Scherkréfte, und erzeugt daraus eine monomodale Verteilungsfunktion (------ ) in der
Wahrscheinlichkeitsdarstellung. Daraus ergibt sich ein neuer Lageparameter. Jedoch ist die
entsprechende Streuspanne relativ gro3, was auf eine schlechte Zuverldssigkeit schlielen lassen
wirde. Fur kleine Ausfallwahrscheinlichkeiten wirde die entsprechende Zug-Scherfestigkeit stark
unterschatzt, was eine unverhaltnismaRige Uberdimensionierung des Bauteils zur Folge hitte und dem
Prinzip des Leichtbaus entgegensteht.
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Die zweite Mdglichkeit sieht vor, dass zwischen adhdsivem und koh&sivem Versagen unterschieden
werden  kann.  Somit  lasst sich  jede  Versagensart ~mit einer  unabhéngigen
Wahrscheinlichkeitsverteilung beschreiben. Durch Gleichung 57 lasst sich mit dem Wichtungsfaktor o
eine bimodale Verteilung erzeugen, die das Ausfallverhalten der Proben richtig wiedergeben kann.
Durch die Nutzung dieser vollstandigen bimodalen Verteilungsfunktion (—) lassen sich sowohl
Proben im Bereich niedriger als auch solche im Bereich hoher Ausfallwahrscheinlichkeiten
beschreiben. Der Wichtungsfaktor o definiert dabei die Lage des Ubergangsbereich zwischen den
zwei  vorherrschenden  Defektsorten und liegt bei allen dargestellten  bimodalen
Wahrscheinlichkeitsdarstellungen bei 0,75.

Die fur die Daten aus den statischen Zugversuchen getroffenen Annahmen lassen sich auch problemlos
auf die Daten der Ermudungsversuche Ubertragen. Die Ausfallwahrscheinlichkeiten fiir eine konstante
Lebensdauer bzw. eine konstante Kraft sind in Abbildung 96 bzw. Abbildung 97 dargestellt. Dabei ist
wieder eine ausgeprégte Bimodalitat der Versagenswahrscheinlichkeit erkennbar. Hierbei wird noch
deutlicher als bei der Auswertung der quasi-statischen Versuchsdaten, dass eine monomodale
Auswertung (---- / ---) des gestutzten Stichprobenumfangs zwar eine konservative Abschatzung mit
schlechter Zuverléssigkeit erlaubt, jedoch dem Leichtbaukonzept widerspricht. Die Verwendung der
bimodalen Verteilung (— / —) hingegen erlaubt flr kleine Ausfallwahrscheinlichkeiten eine
zuverlassige Abschatzung im Sinne des Leichtbaukonzepts.

Wenn eine valide, bimodale Verteilung, z.B. wegen eines zu geringen Stichprobenumfangs, nicht
umsetzbar ist, sollte, im Sinne einer guten Produktzuverl&ssigkeit und einer realistischen Abschétzung
kleiner Ausfallwahrscheinlichkeiten, ein etwas niedrigerer Lageparameter bei einer geringen
Streuspanne der Messwerte akzeptiert werden. Dies ist, auch wenn damit bestimmte Ausfallbereiche
unterschatzt werden sollten, besser als einen sehr guten Lageparameter mit einer groRen Streuung zu
nutzen, der Festigkeit bzw. Lebensdauer fir technisch wichtige Ausfallwahrscheinlichkeiten stark
Uberschatzt.
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0. Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit konnte gezeigt werden, dass durch gezielte teilflachige Laseraktivierungen
die Gute der Grenzflachen einer verklebten Oberflache definiert eingestellt werden kann. Durch ihre
fertigungsbedingt genaue Charakterisierung in Bezug auf Hafteigenschaften und geometrischer
Ausdehnung kann dies als Referenz fur kontaminierte Proben dienen. Der Gute einer Klebung lasst
sich nun eine allgemeinen Haftwahrscheinlichkeit Q zu Grunde legen. Dabei soll 2 = 1 die ,,optimale*
Klebung reprasentieren, wahrend bei einer Haftwahrscheinlichkeit von Q = 0 die Probe schon bei der
Praparation bzw. nach der Herstellung auseinander féllt, was bedeutet, dass Fmax gegen Null
konvergiert. Fur hohe Haftwahrscheinlichkeiten tritt demnach kohé&sives Klebstoffversagen, fir
geringe  Haftwahrscheinlichkeiten adhésives  Grenzflachenversagen auf. Das zugehorige
Versagensverhalten lasst sich Uber ein defektbasiertes Schadigungsmodell mittels Bruchmechanik
beschreiben.

In Abbildung 98 sind die Festigkeiten der statischen Zug-Scherversuche gegen die
Haftwahrscheinlichkeit Q eingetragen. Anodisierte und gelaserte Proben liegen erwartungsgeman bei
Werten von 0,9 < Q < 1, ungelaserte hingegen bei 0,55 < Q < 0,60 (®,). Unterhalb von Q = 0,55
dominieren makroskopische Fehler, die partiell jederlei Anbindung zwischen Substrat und Klebstoff
vermissen lassen. Durch unterschiedlich effektive Kontaminationen, wie Ole oder Trennmittel, lassen
sich alle Zwischenschritte von optimaler Anbindung bis hin zu geringer Haftwirkung einstellen.

F(€2) kann mit dem Laseraktivierungsgrad o folgendermalien korreliert werden:

In Abbildung 98 ist die F(C2)-Kurve in den Bereich geringer Haftwahrscheinlichkeiten extrapoliert
worden. Es ergibt sich dabei zwanglos wie hervorgesagt F(QQ = 0) = 0. Somit ist der lineare
Zusammenhang zwischen den Zug-Scherkréften Fyax und der allgemeinen Haftwahrscheinlichkeit als
gesichert anzusehen. Zusétzlich zu den gelaserten Proben sind Werte fir real mit Hydraulikol
kontaminierte Proben (I Wetzel 2012 ; Holtmannspdtter 2010 ) in das Diagramm mit den
entsprechenden Kontaminationskonzentrationen ¢ eingetragen. Dabei zeigt sich, dass reale
Kontaminationen im Bereich der laseraktivierten Proben liegen und durch die Darstellungsform einer
Haftwahrscheinlichkeit in ihrer Effektivitat mit diesen verglichen werden kénnen. und somit die Giite
ihrer Oberflache quantifiziert werden kann. Fur Kontaminationen l&sst sich F(Q) durch die folgende
Transformation berechnen:

Q: Xz'as‘l‘ﬁo (57)
Unter der Annahme s = 1 folgt, dass o und somit auch Q nur noch von der Verschiebung {0, bestimmt
werden und der lineare Zusammenhang zwischen F(Q2) und Q erhalten bleibt.

Es hat sich gezeigt, dass die Unsicherheit einer ,schlechten Anbindung“ von Klebstoff zur
Substratoberflache durch die teilflachige Laseraktivierung quantifiziert werden kann. Bei einer
Bruchkraft innerhalb des Intervalls von 5 KN < Fyax < 10 kN finden sich alle Versuchsergebnisse
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jedweden Laseraktivierungsgrads. Daraus folgt, dass ein geklebtes Bauteil in Bezug auf die Festigkeit
immer dann zuverlassig ist, wenn der aus optimal geklebten Strukturen berechnete Wert um einen
Faktor 2 abgesenkt wird. Dies bedeutet, dass das Bauteil an den kritischen Stellen doppelt so dick sein
wird. Bei dem Auftreten weiterer, haftungsverhindernder Oberflachenkontaminationen ist dieser
Faktor weiter zu erh6hen, um die notwendige Sicherheit zu erhalten.

Wie im Rahmen dieser Arbeit gezeigt wurde, reagieren Ermudungsversuche empfindlicher auf
Veranderungen der Oberflachendefektstrukturen als dies bei statischen Versuchen der Fall wére. Hier
ist der Sicherheitsfaktor wahrscheinlich dementsprechend grofRer zu dimensionieren. Dazu muss in
Zukunft dem Ermudungsversuch unter Betriebsbeanspruchung mehr Raum gewidmet werden.
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Abbildung 98: Vergleich der Festigkeiten von Proben mit unterschiedlichen Lasergraden und Proben mit vor der Verklebung kontaminierten Oberflachen
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10. Zusammenfassung

Das Leichtbaukonzept stellt an die Konstruktion von Strukturbauteilen hohe Herausforderungen. Die
Verwendung von Klebung als leichte und universell einsetzbare Fiigetechnologie nimmt hier eine
Schlisselposition ein. Jedoch ist es zwingend notwendig, das mechanische Verhalten dieser
Technologie verstehen, bewerten und auch vorhersagen zu konnen. Hier steht, wie im Rahmen dieser
Arbeit gezeigt, mit der Bruchmechanik ein potenter Ansatz zur Verfigung. Unter Zuhilfenahme
statistischer Methoden koénnen die Eigenschaften von Klebeverbindungen realistisch charakterisiert
werden.

Jedoch ist zu beachten, dass die Empfindlichkeit der verschiedenen Testmethoden auf variierende
auBere Einflisse unterschiedlich ist. Diese Empfindlichkeit muss sich natirlich auch in den
Auslegungsfaktoren der Bauteile widerspiegeln.

Unter statischer Beanspruchung liegt Faktor 2 zwischen den Bruchkréften der optimal gefugten, also
vollflachig gelaserten Verbindungen und solchen, bei denen nur eine Oberflachenreinigung
stattgefunden hat. Unter Ermidungsbedingungen vergréRert sich der Abstand der Krafte flr gleiche
Bruchlastschwingspielzahlen, die aus den S-N-Kurven ermittelt wurden, auf Faktor 3. Um einen flr
statistische Auswertungen signifikanten Stichprobenumfang zu erhalten, kdnnen die Wohlerdaten der
jeweiligen Laseraktivierungsniveaus auf eine konstante Lebensdauer oder eine konstante Maximalkraft
Fumax transformiert werden. Im ersten Fall erhalt man als Differenz des Lageparameters der Bruchkraft
zwischen ausschliel3lich gereinigter und optimal aktivierter Oberflache einen Faktor 4, was einer
Empfindlichkeitszunahme entspricht. Fiir den zweiten Fall, einer konstanten Maximalkraft, liegen
zwischen den Lebensdauern der unterschiedlichen Proben bis zu funf GréRenordnungen. Des Weiteren
reagieren die so ermittelten Lebensdauerwerte sehr empfindlich auf Unterschiede in den
Defektgeometrien.

Fur die Auslegung von Strukturbauteilen sind diese Faktoren nattirlich immer mit zu berticksichtigen.
Neben dem Faktor 4, der sich aus den Ermidungsversuchen ergeben hat, ist zusatzlich ggf. eine
Hoherdimensionierung wegen der meist vorherrschenden Manufakturfertigung einzukalkulieren.
Dieser ergab sich aus den vorgestellten Versuchen zu 25 %. Somit erhdlt man einen
Dimensionierungsfaktor von 5, der auf die berechneten, statisch ausreichenden Festigkeitsdaten als
Sicherheitsmarge aufgeschlagen werden sollte. Wenn aber zusétzlich noch festigkeitsvermindernde
Kontaminationen vorhanden sind, muss die Sicherheitsmarge dementsprechend erhéht werden.

Es hat sich gezeigt, dass eine valide Vorhersage von Festigkeiten unter Einbeziehung der
Messwertstreuung nur unter der Annahme eines vorliegenden Defektspektrums mit einem
bruchmechanischen Ansatz, gute Ergebnisse liefert. Zusétzlich sind die Durchfiihrung von
Ermidungsversuchen und die Auswertung der erhaltenen Daten auf statistischer Grundlage
unabdingbar fur eine belastbare Bewertung der Struktureigenschaften.
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