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Einleitung

Prazise Kenntnis der mechanischen Eigenschaften von
polymeren Werkstoffen hat sowohl fiir die Konstruktion
als auch fiir die Bewertung der Betriebssicherheit und
Restlebensdauer mechanischer Komponenten in Leicht-
bauanwendungen eine grofle Bedeutung. Zur messtech-
nischen Bestimmung, aber auch zur Pradiktion werden
dabei traditionell Verfahren wie die mechanische Zug-
prifung eingesetzt, bei denen der Priifling exemplarisch
zerstort wird.

In diesem Beitrag wird ein Verfahren zur zerstérungsfreien
Materialcharakterisierung mittels Ultraschall vorgestellt
und exemplarisch auf unverstéirkte und glasfaserverstéirkte
Polymer-Proben angewendet, die iiber Zeitrdume von bis
zu 3000 h hydrothermisch gealtert wurden. Die Ergebnisse
werden im Vergleich zu klassisch (zerstérend) bestimmten
Messdaten und beziiglich der Messunsicherheit diskutiert.

Materialcharakterisierung

Ziel der Materialcharakterisierung ist es, das Verhalten
der Probe moglichst vollstandig und realitétsnah zu be-
schreiben und voraussagen zu konnen. Dazu werden die
Parameter eines geeigneten Materialmodells identifiziert.

Sie unterscheidet sich damit von der zerstorungsfreien
Werkstoffpriifung (Z{P, engl. ,non-destructive testing*,
NDT), bei der die Detektion und Charakterisierung értlich
begrenzter Inhomogenitéten angestrebt wird.

Messsysteme

Es kommen zwei Messsysteme zum Einsatz, die die Mate-
rialabhéngigkeit der dispersiven Eigenschaften von akus-
tischen Wellenleitern als Basis fiir die Materialcharakte-
risierung nutzen. Ultraschallwellen werden im Medium
angeregt und mit einem piezoelektrischen Ultraschall-
wandler detektiert. AnschlieBend werden die Parameter
eines geeigneten Simulationsmodells so lange durch einen
Optimierungsalgorithmus variiert, bis die Modellausgabe
bestmdoglich mit den Messdaten iibereinstimmt (inverses
Verfahren).

Fiir Messsystem 1, siehe Abbildung 1, kommen plat-
tenformige Proben (Dicke 1...10mm) zum Einsatz, die
photoakustisch durch einen Pulslaser (225pJ, 3ns pro
Puls) breitbandig angeregt werden. Die Anregeposition
wird mittels einer Linearachse verschoben, sodass ortlich
aufgeloste Messdaten zur Verfiigung stehen. Mithilfe der
zweidimensionalen Fourier-Transformation wird daraus
die Dispersionsabbildung berechnet, die analog zum Di-
spersionsdiagramm interpretiert werden kann. Das Simu-
lationsmodell bestimmt mithilfe der semi-analytischen
Finite Elemente Methode (SAFE) das Dispersionsdia-

gramm fiir gegebene Materialparameter. [2, 6]
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Abbildung 1: Schematische Darstellung von Messsystem 1,
nach [2].

Messsystem 2 verwendet eine klassische Transmissionsan-
ordnung mit piezoelektrischen Ultraschallwandlern und
hohlzylindrischen Probekorpern. Die Auswertung erfolgt
im Zeitbereich mit einem Simulationsmodell auf Basis der
sscaled boundary “FEM (SBFEM). [1]

Materialmodelle

Fiir beide Messsysteme wird im Materialmodell Homoge-
nitédt angenommen, da eine globale (nicht ortsaufgeldste)
Charakterisierung erfolgt. Dies gilt auch fiir Faserverbund-
werkstoffe, da diese als makroskopisch homogen aufgefasst
werden koénnen [4]. Auflerdem konnen unterschiedliche Ma-
terialsymmetrien, hier Isotropie, Transversalisotropie und
Orthotropie, abgebildet werden. Das Modell fiir Mess-
system 2 erlaubt dariiber hinaus die Beriicksichtigung
viskoelastischer Materialeigenschaften [1]. Mechanische
Vorspannungen und nichtlineares Materialverhalten wer-
den nicht betrachtet (siehe dafiir [5]).

Um den Rechenaufwand moglichst gering zu halten, wird
das Materialmodell anhand des vorliegenden Probenma-
terials gewahlt, sodass z. B. fiir unverstiarkte Polymere
Isotropie, fiir verstirkte jedoch Orthotropie angenommen
wird.

Experimentelle Untersuchungen
Probenauswahl und Konditionierung

Als Probenmaterial werden Polyamid 6 (PA6) und Poly-
propylen (PP) sowie glasfaserverstirkte Varianten, soge-
nannte Organobleche, betrachtet (PA6+GF und PP+GF).
Alle Probenvarianten liegen fiir die Untersuchung mit
Messsystem 1 in Plattenform vor, wobei die Organobleche
in zwei Schallausbreitungsrichtungen (entspricht mecha-
nischen Belastungsrichtungen) untersucht werden, siehe
Abbildung 2. Fiir die Verwendung von Messsystem 2 sind
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Abbildung 2: Untersuchte Belastungs- bzw. Ausbreitungs-
richtungen im Organoblech: 0°/90° entlang der Faserrichtung,
—45° /45° abseits davon.

auBerdem hohlzylindrische Proben der unverstiarkten Po-
lymere im Einsatz. Pro Materialtyp, Geometrie und Alte-
rungsstufe werden 10 Proben verwendet, sodass insgesamt
560 Datensétze entstehen.

Fiir die experimentellen Untersuchungen wurden die Pro-
ben fiir Zeitrdume von O0h, 250h, 500h, 750h, 1000 h,
2000h und 3000h bei 90°C im Salzwasserbad gelagert.
Um vergleichbare Messbedingungen beziiglich der Ma-
terialfeuchte zu schaffen, wurden die Proben nach der
Entnahme bei 80 °C getrocknet.

Diese kiinstlichen Alterungsbedingungen simulieren,
durch die erhchte Temperatur beschleunigt, die Umge-
bungseinfliisse auf beispielsweise Teile von Kraftfahrzeu-
gen. Bei Kondensationspolymerisaten wie Polyamid 6,
bei deren Synthesereaktion Wasser als Nebenprodukt ent-
steht, fithrt die Lagerung in Wasser zur Hydrolyse, also
zur Spaltung der Molekiilketten, aus denen das Polymer
besteht. In der Folge verschlechtern sich die mechani-
schen Eigenschaften, beispielsweise durch Erweichung des
Materials. Fiir Polypropylen, das nicht zu den Konden-
sationspolymerisaten gehort, ist lediglich eine (deutlich
kleinere) Eigenschaftséinderung durch den thermischen
Einfluss zu erwarten. [3, 7]

Schallgeschwindigkeiten

Im ersten Schritt werden die Longitudinal- und Trans-
versalwellengeschwindigkeiten cp, und ¢ betrachtet, die
durch Losen des inversen Problems ermittelt werden
koénnen (siehe Abschnitt ,Messsysteme*). Die mechani-
schen Kenngroflen, z. B. der Elastizitdtsmodul, werden
hiervon abgeleitet, siehe unten.

Fiir die unverstirkten Polymere ergeben sich die in
den Abbildungen 3 und 4 dargestellten Verlaufe in
Abhéngigkeit von der Alterungsdauer. Es wird deutlich,
dass sowohl kleine (¢t fiir PP) als auch grolie (¢, fur
PAG6) relative Anderungen der Parameter detektiert wer-
den koénnen. Dabei ist zu beachten, dass die angegebenen
Fehlerintervalle sich auf die Streuung iiber alle zehn Pro-
ben der jeweiligen Alterungsstufe beziehen, sieche auch
den folgenden Abschnitt. Physikalisch plausibel ist ne-
ben dem resultierenden Wertebereich, dass die relativen
Anderungen fiir das nicht hydrolyseempfindliche Polypro-
pylen deutlich geringer ausfallen.
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Abbildung 3: Resultierende Longitudinalwellengeschwindig-
keiten cr, fiir Polyamid 6 (PA6) und Polypropylen (PP).
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Abbildung 4: Resultierende Transversalwellengeschwindig-
keiten cr fiir Polyamid 6 (PA6) und Polypropylen (PP).

Messunsicherheitsbetrachtung

Die Streuungen (Stichprobenstandardabweichungen) fiir
alle Proben einer Alterungsstufe liegen mit oa . =
20ms~! und o4 o & 10ms~! relativ hoch. Zu zeigen ist
somit, dass diese scheinbare Messunsicherheit primér auf
Unterschiede in den realen Materialeigenschaften, nicht
das Messverfahren selbst, zuriickzufiihren ist.

Fiir das Messverfahren kénnen zwei wesentliche Beitrége
zur Messunsicherheit identifiziert werden: Einerseits der
Einfluss der Startwerte fiir den Optimierungsprozess, die
durch einfache Abschéitzungen aus den Rohdaten ermittelt
werden [11], andererseits die nicht-ideale Reproduzierbar-
keit der Messung.

Einfluss der Startwerte

Zur Abschitzung des Einflusses der Startwerte wird die
Parameteridentifikation fiir feste Messdaten mehrfach
durchgefiihrt. Die Startwerte cr, o und ct,o werden dabei in
einem Intervall von 100 ms~! mit einer Schrittweite von
10ms~! variiert. Aus Griinden der Rechenzeit kann dieses
Verfahren lediglich exemplarisch auf einzelne Datensétze
angewendet werden. Fiir die Probe ,D1P08 liefert die
Dispersionsabbildung eine scharfe Darstellung von ca. 20
Modenverldufen bis zu einer Frequenz von 2 MHz und
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gehort damit zu den besten dieser Untersuchungsreihe.
Das andere Extrem liegt fiir Probe ,,D4P06* vor, bei der
lediglich 6 Modenverldufe bis 1 MHz erkennbar sind, aber
unscharf abgebildet werden.

Die resultierenden Streuungen sind fiir Longitudinal- und
Transversalwellengeschwindigkeit annéhernd gleich und
belaufen sich auf

1

(1)
(2)

Die Optimierung konvergiert also auch fiir stark vom Op-
timium abweichende Startwerte sehr gut, eine prazisere
Schatzung der Startwerte ist nicht erforderlich. Erwar-
tungsgeméif steigt die Unsicherheit fiir Messdaten mit
geringem Informationsgehalt.

ospipog = 0,4ms™

—1
0s,D4P0s = 8ms .

Reproduzierbarkeit der Messung

Wie alle realen Prozesse liefert das vorliegende Messverfah-
ren fiir wiederholte Messung an einer einzelnen Probe kei-
ne exakt identischen Werte. Zur Abschétzung dieses Ein-
flusses wurden Wiederholmessungen fiir eine ausgewéhlte
Probe durchgefiihrt, wobei die Probe jeweils vollstindig
aus dem Messsystem entfernt und wieder eingesetzt wird.
Um den Einfluss der Startwerte fiir diese Betrachtung zu
minimieren, wird erneut die Probe ,,D1P08* verwendet.

Als Streuung fiir diese Wiederholmessungen (ohne Kom-
pensation des Startwert-Einflusses) ergibt sich

—1
Ow,D1Pog = 4ms™ .

(3)
Auch dieser Wert liegt deutlich unter der Streuung fiir
alle Proben innerhalb einer Alterungsstufe. Die Messunsi-
cherheit des Verfahrens liefert also nur einen begrenzten
Beitrag zu dieser Streuung, der allerdings von der Qualitét
der Dispersionsabbildung abhéngt.

Mechanische Kenngrofien

Unter Annahme ideal-elastischen Verhaltens kann ein
Festkorper statt iiber die Schallgeschwindigkeiten cf,
und ¢t auch iiber mechanische Kenngrofien wie Elas-
tizitdtsmodul E und Poisson-Zahl v beschrieben werden.
Beispielsweise gilt dann [8]

2 (3.2 2
_per (3cL - 4cT)
¢~

E (4)

In Abbildung 5 ist der so bestimmte Elastizitdtsmodul
im Vergleich zu mechanisch (durch Zugprpriifung) be-
stimmten Werten dargestellt!. Es wird deutlich, dass
hier keine gute Ubereinstimmung zwischen akustisch
und mechanisch bestimmmten Werten vorliegt. Wird je-
doch das viskoelastische Materialmodell auf Basis der
Messung mit System 2 zugrunde gelegt, wird eine gute
Ubereinstimmung erreicht.

Fiir Polypropylen tritt unter Annahme von Idealelastitizét
zwar eine Verschiebung zu hoheren Werten auf, die auf

IDer mechanisch bestimmte Wert fiir E(Tx = 1000h) ist als
Ausreifler zu betrachten, der durch fehlerhafte Probenkonditionie-
rung verursacht wurde und riickwirkend nicht korrigiert werden
kann.
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Abbildung 5: Vergleich der akustisch (mit ideal-elastischem
und viskoelastischem Materialmodell) und mechanisch be-
stimmten Elastizitdtsmoduln von Polyamid 6.

die hochfrequente Anregung (Ultraschall im MHz-Bereich
gegeniiber quasistatischer Zugpriifung) zuriickzufithren
ist. Dieser bekannte Effekt liegt dem Zeit-Temperatur-
Superpositionsprinzip zugrunde [9], das hiufig bei der
dynamisch mechanischen Analyse (DMA) genutzt wird.
Die relative Anderung des Elastizitiitsmoduls iiber die
Alterungsdauer zeigt jedoch eine hohe Ubereinstimmung,
siehe Abbildung 6.
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Abbildung 6: Vergleich der akustisch und mechanisch be-
stimmten Elastizitdtsmoduln von Polypropylen unter Annah-
me idealer Elastizitét.

Abbildung 7 stellt die Elastizititsmoduln fiir PAG6-
Organobleche bei Belastung entlang der Faserrichtung dar.
Wie beim unverstirkten Polypropylen ist der akustisch
bestimmte Wert gegeniiber dem mechanisch bestimm-
ten erhdht, weist aber vergleichbare relative Anderungen
auf. Eine groflere Abweichung, bei dennoch vergleichba-
ren relativen Anderungen, tritt fiir die Betrachtung unter
—45°/45° auf, siehe Abbildung 8. Dies ist wiederum durch
die Vernachlissigung der Viskoelastizitéit zu erkldren: In
Faserrichtung dominieren die (in guter Niherung idealen)
elastischen Eigenschaften der Glasfasern, abseits davon
die viskoelastischen Eigenschaften des Matrixmaterials.

Fir glasfaserverstéirktes Polypropylen kénnen diese Be-
trachtungen analog durchgefiihrt werden und liefern eine
dhnliche Ubereinstimmung mit den mechanisch bestimm-
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Abbildung 7: Vergleich der akustisch und mechanisch be-
stimmten Elastizitdtsmoduln von glasfaserverstéirktem Poly-
amid 6 bei Betrachtung in Faserrichtung (0°/90°).
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Abbildung 8: Vergleich der akustisch und mechanisch be-
stimmten Elastizitdtsmoduln von glasfaserverstirktem Poly-
amid 6 bei Betrachtung abseits der Faserrichtung (—45°/45°).

ten Werten. Zur besseren Vergleichbarkeit sind die in
Abbildung 9 dargestellten Elastizitétsmoduln auf den
Ausgangswert (bei T4 = 0h) normiert. Sie zeigen eben-

falls eine gute Ubereinstimmung,.

Zusammenfassung und Ausblick

Die Ergebnisse demonstrieren, dass mit dem vorgestellten
Messverfahren die akustischen und mechanischen Eigen-
schaften von unverstérkten und verstarkten Polymeren
charakterisiert werden kénnen. Es konnen bereits kleine
Anderungen in den Materialeigenschaften, etwa Schallge-
schwindigkeitsunterschiede von wenigen ms~*, detektiert
und abgebildet werden. Bei der Bestimmung absoluter
mechanischer Kenngroflen wie dem Elastizitdtsmodul ist
die Materialversteifung durch hochfrequente Anregung
zu beriicksichten. Fiir Materialien mit stark viskoelas-
tischem Verhalten muss ein geeignetes Materialmodell
gewéhlt werden. Richtungsabhéngigkeiten in orthotropen
Materialien kénnen abgebildet und die jeweils dominanten
Materialkomponenten identifiziert werden.

In weiteren Arbeiten soll Messsystem 1 um ein viskoelas-
tisches Materialmodell und die zugehorige Parameteriden-
tifikation erweitert werden. Weiterhin kann die Methode
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Abbildung 9: Vergleich der normierten, akustisch und mecha-
nisch bestimmten Elastizitdtsmoduln von glasfaserverstiarktem
Polypropylen bei Betrachtung in Faserrichtung (0°/90°).

zur vollstandigen richtungsabhingigen Charakterisierung
aus [10] auf kiinstlich gealterte Organobleche iibertragen
werden. Die Ergebnisse der Untersuchungsreihe sollen

aulerdem fiir eine materialwissenschaftliche Analyse der
detektierten Eigenschaftsdnderungen genutzt werden.
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