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Kurzfassung

Trotz der bemerkenswerten Materialeigenschaften weisen die mit Spannung
beanspruchten Thermoplast-Bauteile eine erhebliche Dimensionsinstabilitat auf.
Ausgehend von der genauen Simulation des Kriechverhaltens kénnen die verlangte
Betriebszeit sowie eine fehlerfreie Bauteilfunktion erzielt werden. In diesem Zu-
sammenhang spielt der Entwurf des geeigneten Materialmodells mit der zuverlés-
sigen und genauen Charakterisierungsmethode eine entscheidende Rolle.

Um die genaue Charakterisierung des Langzeitkriechverhaltens von ther-
moplastischen Werkstoffen zu erreichen, wird im Rahmen dieser Arbeit das neu-
entwickelte Zugpriifgerat mit optimierten Messbedingungen vorgestellt. Innerhalb
des Entwicklungsprozess beschéftigt sich diese Arbeit mit der detaillierten Be-
schreibung der Priifstandkonfiguration, des Konstruktionsentwurfes und der Funk-
tionalitit der Bedienersoftware. Hierbei wird ndher auf das Funktionsprinzip und
die optimierten Konstruktionslésungen eingegangen. Aufgrund der Beschleunigung
des Charakterisierungsprozesses sind insgesamt fiinf Messzellen zur Messung des
Langzeitkriechverhaltens im linearen bzw. nichtlinearen Deformationsbereich auf-
gebaut. Die Messeigenschaften der entworfenen Priifstéinde erfiillen die h6chsten
Priifanforderungen, die die Polymerpriifung auszeichnen. Diese Aussage wird mit-
hilfe des umfangreichen Validierungsprozesses bestétigt. Als Bewertungskriterien
werden die Wiederholbarkeit der Kriechkurven und die Vergleichbarkeit der an-
hand verschiedener Messpriifstinde gemessenen Ergebnisse angenommen. Die Ge-
nauigkeit der Priifstinde wird durch den Vergleich der gemessenen Kriechkurven
unter Verwendung der entwickelten Gerdte mit den Messungen durch die kom-
merzielle Maschine Q800 (TA Instruments) nachgewiesen.

Den experimentellen Teil dieser Arbeit bildet die Untersuchung des span-
nungsabhéingigen Kriechverhaltens von Polycarbonat, die unter verschiedenen
konstanten Temperaturen, wie bei 40 °C, 60 °C, 80 °C und 100 °C durchgefiihrt
wurde. Die Messergebnisse werden in Bezug auf Zeit und Dehnung ausgewertet.
Im Rahmen der anschliefsenden Analyse konnte ein signifikanter Einfluss des Cra-
zings auf das Kriechverhalten festgestellt werden. Das spannungs- und tempera-
turabhangige Materialverhalten wird anhand der entsprechenden Aktivierungspro-
zesse beschrieben. Unter Bezugnahme auf die Oberflichenbeobachtungen der ge-
krochenen Zugproben wird das tertiire Kriechen mit dem isotropen Schidigungs-
konzept verkniipft und erfolgreich angepasst. Die angepassten Beziehungen, die die
im Material vorhandenen Deformationsmechanismen darstellen, représentieren die
Basis fiir den Entwurf des relevanten Materialmodells.

Ein weiterer Teil dieser Arbeit enthélt die thermomechanisch konsistente
Herleitung des vorgeschlagenen Materialmodells. Diesbeziiglich werden auch die
kontinuumsmechanischen Grundlagen eingefiihrt. Dariiber hinaus wird das Mate-
rialmodell in eine kommerzielle FEM-Software implementiert. Es wird gezeigt,
dass das Modell die im Experiment beobachteten Effekte abbilden kann. Gleich-
zeitig wird hier die Beispielsimulation durchgefiihrt und diskutiert.
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Abstract

Despite the remarkable material properties, the thermoplastic components
subjected to the stress conditions exhibit considerable dimensional instability.
Based on the exact simulation of the creep behavior, the required operating time
as well as faultless component function can be achieved. In this context, the de-
velopment of a suitable material model with a reliable and accurate characteriza-
tion method is crucial.

In order to be able to characterize the long-term creep behavior of thermo-
plastic materials accurately, the newly developed tensile testing device with opti-
mized measurement conditions is presented. Within the development process, this
work deals with the detailed description of testing setup configuration, construc-
tion proposal, and the functionality of the user software. Here the functional prin-
ciple and the optimized design solutions are described in greater detail. Due to the
required acceleration of the characterization process, a total of five measuring cells
for measuring the long-term creep behavior in the linear and nonlinear defor-
mation region have been constructed. The measuring properties of the designed
test devices fulfil the highest test requirements that characterize testing of poly-
mers. This declaration is confirmed by the comprehensive validation process. The
repeatability of the creep curves and the comparability of the results measured
using different test setups are assumed as evaluation criteria. The accuracy of the
testing setups is verified by comparison of the measured creep curves using the
developed equipment with the measurements obtained by the commercial machine
Q800 (TA Instruments).

The experimental part of this work consists of the investigation of the
stress-dependent creep behavior of polycarbonate, which is carried out under dif-
ferent constant temperatures, such as 40 °C, 60 °C, 80 °C and 100 °C. The meas-
urement results are evaluated with respect to the time and strain. In the context
of the subsequent analysis, a significant influence of crazing on creep behavior
could be determined. The stress- and temperature-dependent material behavior is
described by the corresponding activation processes. With regard to the surface
observations of the stressed tensile specimens, tertiary creep is associated to the
isotropic damage concept and successfully fitted. The fitted relationships, which
describe the material deformation mechanisms, represent the fundamental basis
for the development of the relevant material model.

An additional part of this work contains the thermomechanically con-
sistent derivation of the proposed material model. In this context, the fundamen-
tals of continuum-mechanics will also be introduced. Furthermore, the material
model will be implemented in commercial FEM-Software. It is shown that the
model can reproduce the effects observed in the experiment. Simultaneously, the
simulation of component example is carried out and  discussed
here.
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Abkiirzungen und Nomenklatur

Im folgenden Text werden beispielhaft einige der verwendeten Formelzei-
chen und Abkiirzungen erldutert. Aus Griinden der Vollstindigkeit wurde das Ka-
pitel um die Beschreibung der Modellparameter und der Basisoperationen erwei-
tert. Die ndhere Bedeutung der jeweiligen Formelzeichen und Abkiirzungen wird
an der entsprechenden Textstelle erklart.

Allgemeine Schreibweise fiir Tensoren

a, b, ... Tensoren 0. Stufe (Skalare)
a, b, .. Tensoren 1. Stufe (Vektoren)
A B, .. Tensoren 2. Stufe (Dyaden)
A B, .. Tensoren 4. Stufe

Spezielle kontinuumsmechanische Grofien

o skalare Spannung

€ eindimensionale Gesamtdehnung

0 Phasenwinkelverschiebung

) Kreisfrequenz

Jq Absolutwert der dynamischen Nachgiebigkeit

J! Speicherkomponente der dynamischen Nachgiebigkeit

J" Verlustkomponente der dynamischen Nachgiebigkeit

g komplexe Nachgiebigkeit

Eq Absolutwert des dynamischen Moduls

E' Speichermodul

E" Verlustmodul

E komplexer dynamischer Modul

X Bewegungsfunktion

X, x Ortsvektor der materiellen Punkte in der Referenz- und Mo-
mentankonfiguration

X, v Geschwindigkeitsfeld

X, a Beschleunigungsfeld

u Verschiebungsfeld

F Deformationsgradient

dX, dx Linienelement der Referenz- und Momentankonfiguration

J Jacobi-Determinante

dA,da Flachenelement der Referenz- und Momentankonfiguration
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Volumenelement der Referenz- und Momentankonfiguration
Strecktensoren

Rotationstensor

rechter Cauchy-Green Deformationstensor

linker Cauchy-Green Deformationstensor
Green-Lagrangescher Verzerrungstensor

Euler-Almansi Verzerrungstensor

raumlicher Geschwindigkeitsgradient

Rate des Green-Lagrangeschen Verzerrungstensors
Deformationsgeschwindigkeitstensor

linearisierter Verzerrungstensor

Rate des linearisierten Verzerrungstensors

Masse

Rohdichte

Spannungstensor

Normalvektor

Anderung der totalen Energie Eg

Mechanische Leistung und Warmezufuhr
Warmeflussvektor und spezifische Warmezufuhr

Vektor der Innerwirkungskréfte und Fernwirkungskréfte
innere Energie

Rate der inneren Energie

Entropie

Entropierate

Entropiezufuhr

Entropieproduktion

absolute Temperatur

freie Helmholz-Energie

Kriechfunktion

Relaxationsfunktion

Dehnungen der n Kelvin-Voigt Korper
Gleichgewichtsspannung

Nichtgleichgewichtsspannung
Nichtgleichgewichtsspannungen der n Maxwell-Elemente
Raten der Nichtgleichgewichtsspannungen von n Maxwell-
Elemente

elastische Dehnungen der n Maxwell-Elemente
inelastische Dehnungen der n Maxwell-Elemente

Raten der inelastischen Dehnungen der n Maxwell-Elemente
Rate des sekundéaren Kriechens
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Dehnrate

effektive Spannung und effektive Lastfliache
Belastungskraft

urspriingliche Lastfliche und geschiadigte Lastflache
isotrope Schéadigungsvariable

Schadigungsrate

Kriechzeit, Bruchzeit

Normierungsfaktor

Bruchdehnung

Verzerrungstensoren der n Kelvin-Voigt Korper
Verzerrungstensor der geschidigten Maxwell-Feder
Verzerrungstensor des Maxwell-Dampfers
Identitatstensor

symmetrischer Anteil des vierstufigen Identitédtstensors
von-Mises Vergleichsspannung

Spannungsdeviator

Feld der virtuellen Verschiebungen
Elementvolumen

Ansatzfunktion

Vektor der Knotenverschiebungen

Vektor der dufteren Krifte

Spezielle Tensoroperationen

O(*
grad(x) %
Grad(x*) ?

div(*) = grad(*):1
axb

a-b=ab
A:B= AI/BIJ

(A-B)T=B"A"
(A-B)t'=B"A"
tr(A)

det(A)

Gradient mit Bezug auf die aktuelle Konfiguration
Gradient mit Bezug auf die Referenzkonfiguration

Divergenzoperator mit Bezug auf die aktuelle Konfiguration
Kreuzprodukt zwischen zwei Vektoren

einfaches Skalarprodukt zwischen zwei Vektoren

einfaches Skalarprodukt zwischen zwei Tensoren 2. Stufe
zweifaches Skalarprodukt zwischen zwei Tensoren 2. Stufe
Transportieren eines einfachen Tensorproduktes

Invertieren eines einfachen Tensorproduktes

Spur eines zweistufigen Tensors

Determinante eines zweistufigen Tensors



Material- und Modellparameter

Eyp Elastizitdtsmodul der Maxwell-Feder

UM Querkontraktionszahl der Maxwell-Feder

E,=E Elastizitdtsmoduln der n Federn in der Kelvin-Kette
U, = U Querkontraktionszahlen der n Federn in der Kelvin-Kette
n, Viskositdaten der n Dampferelemente in der Kelvin-Kette
Mo, Pre-Exponentialfaktoren des priméren Kriechens
AH; Aktivierungsenergie des priméren Kriechens

\Y Aktivierungsvolumen

N Ratenfaktor

A Pre-Exponentialfaktor des sekundaren Kriechens
AHy Aktivierungsenergie des sekundéiren Kriechens

m Potenzkoeffizient

B Schadigungsfaktor

By Pre-Exponentialfaktor des tertidren Kriechens

AHyp Aktivierungsenergie des tertidren Kriechens

R universelle Gaskonstante

k Boltzmann-Konstante

Abkiirzungen

PC Polycarbonat

PS Polystyrol

PMMA Polymethylmethacrylat

Tg Temperatur
DMS

Q800

CAD

Matlab
COMSOL
LabVIEW

DAQ

MSE 1000
Heidenhain Metro
AO

Al

PID Regulator
PWM

Glasiibergangstemperatur
Dehnungsmessstreifen

Zugpriifmaschine von TA Instruments GmbH
rechnerunterstiitztes Konstruieren

Software zur numerischen Berechnung von MathWorks Inc.

Finite-Elemente-Software von COMSOL Multiphysics GmbH

graphisches Programmiersystem von National Instruments
(NI) GmbH

Hardware zur Datenerfassung und Signalverarbeitung von NI

Auswerteeinheit der Heidenhain GmbH
Messsensoren der Heidenhain GmbH
Analogausgang

Analogeingang
proportional-integral-derivative Regulator
Pulsweitenmodulation
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1 Einleitung

1.1 Motivation und Ziel der Arbeit

Das Kriechen von Strukturen stellt im Allgemeinen einen wesentlichen As-
pekt im Designprozess dar. Dadurch, dass das Materialkriechen die Lebensdauer
und Funktionalitdt des Bauteils deutlich beeinflussen kann, ist dieses Phinomen
im Bauteilentwurf zu beriicksichtigen. Bei géngigen Konstruktionswerkstoffen wie
z.B. Metallen wird plastisches Fliefsen unter konstanter Last hauptsachlich fiir
Hochtemperaturanwendungen iiberpriift. Das Betonkriechen wird grundséatzlich
unter Drucklast untersucht, wobei die Materialcharakterisierung aufgrund der
komplexen Umweltbedingungen um die in der Praxis vorhandenen Alterungseffek-
te, Effekte der Luftfeuchte und des Erhartungszustandes bzw. weitere Effekten
erweitert ist. Im Falle der thermoplastischen Werkstoffe wird das Kriechen direkt
mit dem viskoelastischen Materialcharakter verbunden. Ahnlich wie bei den vor-
herigen Werkstoffen spielen bei der Bewertung des Kriechverhaltens von thermo-
plastischen Werkstoffen die Fertigungsmethode sowie die konkrete Materialzu-
sammensetzung eine essenzielle Rolle. Basierend auf den schwachen Bindungskréf-
ten zwischen den verknidulten Molekiilketten sind die Thermoplaste durch eine
erhohte Strukturmobilitdt gekennzeichnet. Daher repriasentieren die Thermoplaste
eine sehr kriechsensitive Materialsorte, die im Vergleich zu den Metallen, oder Be-
ton ein ausgepriagtes Kriechen auch bei Raumtemperaturen bzw. sehr geringen
Betriebslasten aufweist. Unter anderem wird das viskoelastische Werkstoffverhal-
ten von Thermoplasten durch Alterungseffekte oder Feuchtesensitivitit signifikant
beeinflusst. Um unerwiinschte Konstruktionsfehler zu vermeiden bzw. Betriebszei-
ten der resultierenden Produkte zu verlingern, wird im Entwurfsprozess eine ge-
naue Kriechvorhersage mithilfe des ausgewédhlten Materialmodells erforderlich.
Hierbei hingen die Komplexitdt und vor allem die Vorhersagefihigkeit des Mate-
rialmodells deutlich von der Genauigkeit der Materialcharakterisierung ab. Im
Allgemeinen weisen die Thermoplaste im Charakterisierungsprozess eine hohe
Empfindlichkeit gegeniiber kleinsten Anderungen von Belastungs- und Umge-
bungsbedingungen auf. Der Einfluss dieser Faktoren wird haufig bei der Verwen-
dung der kommerziellen Universalpriifgerite unterschitzt und ist in den meisten
Fallen auch ungeniigend kompensierbar. In diesem Zusammenhang konnen als
Beispiele die haufige Nachriistung der ungeniigend steifen Klemmvorrichtung oder
das oszillierende Dehnungssignal des in der Temperierkammer temperierten Mess-
streifens aufgrund der wechselnden Labortemperatur erwidhnt werden. Dadurch ist
eine Optimierung des Langzeitmessprozesses ein wichtiger Bestandteil der experi-
mentell gestiitzten Materialmodellierung, die in der Produktentwicklung mit opti-
malen Werkstoffeigenschaften resultiert.
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Das primére Ziel dieser Arbeit besteht in der Entwicklung von stabilen und
zuverldssigen Messanlagen, die eine zeiteffiziente und genaue Charakterisierung
des Langzeitkriechens von Thermoplasten ermoglichen. Anschlieffend soll mithilfe
der neuentwickelten Anlagen das spannungs- und temperaturabhéngige Kriech-
verhalten von amorphem Polycarbonat charakterisiert und ausgewertet werden.
Ein weiteres Ziel dieser Arbeit stellt die Entwicklung des relevanten Kriechansat-
zes mithilfe der kontinuumsmechanischen Theorie dar. Hierbei soll das vorgeschla-
gene Materialmodell die in den Laborversuchen dargestellten Effekte zuverléssig
abbilden. Eine zuséitzliche Zielsetzung ist mit der numerischen FEM-Simulation
verbunden. Diesbeziiglich soll die problemlose Umsetzbarkeit des vorgeschlagenen
Materialmodells in die kommerzielle FEM-Software gezeigt werden.

1.2 Awufbau der Arbeit

Insgesamt ist die vorliegende Arbeit in sieben Kapitel gegliedert, wobei das
Einfiihrungskapitel die bereits geschilderte Zielsetzung und Motivation enthélt.
Das folgende Unterkapitel stellt den aktuellen Stand der Forschung im Hinblick
auf die moglichen Verarbeitungsmethoden von thermoplastischen Werkstoffen, die
Charakterisierungsmethoden von entsprechenden viskoelastischen Materialeigen-
schaften und die mathematische Modellierung von Langzeitkriechverhalten vor.
Dabei werden sowohl experimentelle als auch theoretische Arbeiten betrachtet.

Das néchste Kapitel beschéaftigt sich mit den theoretischen Grundlagen von
polymeren Werkstoffen. Es beinhaltet eine Ubersicht iiber die polymeren Werk-
stoffe sowie eine Beschreibung des untersuchten Materials (Polycarbonat) mit der
anschliefenden Einfiihrung in die viskoelastischen Eigenschaften von glasartigen
Polymeren.

In Kapitel 3 wird das Konzept der selbstentwickelten Kriechpriifstdnde
vorgestellt. Des Weiteren wird das Arbeitsprinzip mit dem Anwendungsbereich
definiert. Anschlieftend werden entkoppelt das mechanische Messsystem und die
Ausfiihrung der Temperierkammer beschrieben. Diesbeziiglich werden die opti-
mierten Eigenschaften des entwickelten Systems diskutiert. Neben der Hard-
wareausstattung werden das Prinzip der Temperaturr sowie das Prinzip der Da-
tenerfassung mit der zugehorigen Steuerungssoftware erlautert. Um ausreichende
Messeigenschaften garantieren zu koénnen, wurde hier jede Maschine einem Vali-
dierungsverfahren unterzogen.

Im Anschluss daran folgt die Zusammenfassung der hergeleiteten thermo-
viskoelastischen Modellierungsansitze. Zum Verstdndnis der kontinuumsmechani-
schen Zusammenhinge und der moglichen Deformationskinetik wird hier von der
allgemeinen giiltigen Kinematik unter Berticksichtigung von grofsen Deformationen
ausgegangen. Die daraus folgenden Verzerrungsmafe sowie deren zeitliche Ande-
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rungen wurden unter der Annahme eines vereinfachten Materialverhaltens an-
schlieffend linearisiert. Ebenso werden in diesem Kapitel die axiomatisch einge-
fiihrten Bilanzgleichungen dargestellt. Unter Beriicksichtigung der freien Helm-
holzschen Energiedichte wird hier exemplarisch auf die Auswertung des 2. Haupt-
satzes der Thermodynamik in Form der Clausius-Duhem-Ungleichung eingegan-
gen. Weiter wird die eindimensionale Herleitung des Kriechgesetzes des Kelvin-
Korpers vorgestellt. Im Anschluss werden die Beziehungen basierend auf den Ak-
tivierungsprozessen im Kriechgesetz berticksichtigt. Mit Bezug auf das tertiére
Kriechen wird in dieser Stelle auch das Konzept der effektiven Spannung zusam-
mengefasst. Unter Beriicksichtigung des 2. Hauptsatzes der Thermodynamik wer-
den zum Schluss die dreidimensionalen Konstitutiv- und Evolutionsgleichungen
hergeleitet.

Das Kapitel 5 stellt zuerst die fiir die experimentell gestiitzte Modellierung
des Kriechverhaltens von Polycarbonat benotigten Kriechexperimente vor. Gleich-
zeitig werden hier die einzelnen Kriechbereiche ausgewertet und unter Bezugnah-
me auf die tiberwiegenden Deformationsmechanismen beschrieben. Hierbei werden
die einzelnen Kriechbereiche anhand der entsprechenden 1D-Teilmodelle aus dem
vorherigen Kapitel angepasst, wobei die anschlieffende Simulation mit der relevan-
ten Auswertung des entsprechenden Kriechbereichs verglichen wird.

Kapitel 6 behandelt die numerische Umsetzung des aufgestellten Material-
modells in der FEM-Software. Diesbeziiglich werden die Versuche und Simulati-
onsergebnisse einander gegeniibergestellt und diskutiert. Dariiber hinaus wird eine
Beispielsrechnung dargestellt und bewertet. Im Zusammenhang mit der FEM-
Implementierung beinhaltet dieses Kapitel auch die entsprechenden theoretischen
Grundlagen.

Die vorliegende Arbeit endet mit der Zusammenfassung und Bewertung der
wichtigsten Ergebnisse. Aufbauend auf den préasentierten Schlussfolgerungen wer-
den neue Losungsmethoden vorgeschlagen.

1.3 Stand der Forschung

Die Entwicklung der neuen effektiven Herstellungsmethoden hat in Kombi-
nation mit den bemerkenswerten Materialeigenschaften und den breiten Einsatz-
moglichkeiten eine massive Nutzung der Thermoplaste in allen Industriebranchen
zur Folge. Dariiber hinaus kann heute angesichts des unausweichlichen Kontakts
mit Alltagsgegenstinden aus Plastik sowie der Menge an Maschinenelementen aus
Thermoplasten die praktische Industrienutzbarkeit und die Unersetzbarkeit der
thermoplastischen Werkstoffe im Alltagsleben als bestétigt gelten. Der seit den
50er Jahren des vorherigen Jahrhunderts wachsende Bedarf und die Einsatzmog-
lichkeiten der thermoplastischen Werkstoffe fiir die industrielle Verwendung haben
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mit den steigenden Anspriichen an die Werkstoffeigenschaften in der Polymerfor-
schung einen merklichen Druck im Hinblick auf Optimierung und Weiterentwick-
lung der thermoplastischen Werkstoffe erzeugt. Die von H. Staudinger [1| begriin-
dete Polymerwissenschaft erstreckt sich heute in mehrere wissenschaftliche Diszip-
linen, wo die Polymerwerkstoffe nicht zuféllig eine wesentliche Rolle spielen. Da-
mit die Funktionalitit der Produkte aus thermoplastischen Werkstoffen sicherge-
stellt sein kann, miissen die Produkte wahrend der geforderten Lebensdauer und
unter Beriicksichtigung von mechanischen, chemischen und Temperatureinfliissen
hinreichend stabil sein. Die andauernd steigenden Anspriiche an die verwendeten
Polymerbauteile und deren Materialeigenschaften stellen weitere Herausforderun-
gen fiir den Forschungsbereich der fehlerfreien Material- und Bauteilherstellung
sowie fiir die Materialcharakterisierung und die realistische Vorhersage des Mate-
rialverhaltens dar. Eine detaillierte Zusammenfassung aller Forschungsarbeiten zu
diesen Themen ist jedoch nahezu unmoglich, weshalb dieser Teil der Arbeit einen
Uberblick iiber die thematisch zusammenhingenden Erkenntnisse und Bemerkun-
gen gibt, jedoch keinen Anspruch auf Vollstdndigkeit erhebt.

Beriicksichtigung der verlangten Form, des Verwendungszwecks und der
Verarbeitungsmoglichkeiten der konkreten Thermoplaste wird fiir die Produkther-
stellung grundsétzlich zwischen den Basisverarbeitungsmethoden von thermoplas-
tischen Werkstoffen, z. B. Blasformen, Extrusion, Spritzgieften, und Thermofor-
men unterschieden. Die breite Auswahl an Produktionsverfahren wurde in den
1990er Jahren durch die Technologie der additiven Fertigung erweitert [2]. Die
wirtschaftlich entscheidenden Faktoren, wie die Fertigungsmoglichkeit von kom-
plexen Geometrien bei minimalem Materialverlust sorgten fiir eine andauernde
Weiterentwicklung dieser Fertigungsmethode. Hierbei wurde das Potenzial dieser
Methode auch fiir den Einsatzbereich der Metall- und Keramikfertigung ausge-
niitzt [3]. Heutzutage kénnen die verlangten Bauteileigenschaften sowie die mogli-
che Materialzusammensetzung durch FEM-Untersuchungen wie in [4] optimiert
werden.

Trotz der Signifikanz dieser Fertigungsmethode auch fiir neuartige For-
schungsdisziplinen, wie in [5-8|, wird im Weiteren auf die einzelnen Technologien
und Arbeitsprinzipien nicht eingegangen. Diese wurden in den Publikationen
[2,3,7] ausfiihrlich beschrieben. Die hier behandelte Untergruppe von amorphen
Thermoplasten ist im Wesentlichen durch die Anwendung im Glaszustand ge-
kennzeichnet und in der rein amorphen Form transparent. Der entropieelastische
sowie der Glaszustand dieser Thermoplaste verfiigt bei der allgemeinen Beanspru-
chung iiber komplexe Materialeigenschaften, die in der Literatur haufig als lineare
bzw. nichtlineare Viskoelastizitiat bezeichnet werden. Das linear viskoelastische
Materialverhalten ist fiir den Bereich der infinitesimal kleinen Beanspruchungen
definiert und wird durch Frequenz-, Temperatur- und Ratenabhéngigkeit gekenn-
zeichnet. Hierbei wird auf die experimentellen Arbeiten von J. Menczel und R.
Prime [9], J. Rosler, H. Harders, M. Béker [10] und Schwarzl [11] verwiesen. Zu
der Ergénzung der vorgeschlagenen Literatur sollen an dieser Stelle noch die Pub-
likationen auf dem Feld der dynamischen Relaxation in [12], zum mechanischen
Verhalten von amorphen Polymerblends [13,14] und zur Untersuchung der amor-
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phen Phase von teilkristallischen Polytetrafluorethylen (PTFE) in [15] empfohlen
werden. FEin weiterer, signifikanter Effekt der viskoelastischen Materialien ist
durch die Zeitabhingigkeit gegeben. Die auf dem Priifkérper aufgebrachte mecha-
nische Belastung manifestiert sich als das intrinsische Abgleiten der aufeinander
wirkenden Materialstrukturen. Abhéngig von der Art der Belastung sind die ent-
standenen Prozesse als Kriechen oder Relaxation bekannt. Der Schwerpunkt in
der vorliegenden Arbeit liegt auf dem Kriechverhalten vom amorphem Polycarbo-
nat, das einen wichtigen Konstruktionsstoff fiir viele Industriebereiche vorstellt.
Als Anwendungsbeispiele kénnen hier Scheinwerferabdeckungen, Flugzeugschei-
ben, DVD-Trager erwdhnt werden, wobei die neuentwickelten Sorten von Poly-
carbonat dank der verbesserten Biokompatibilitidt eine erweiterte Verwendung in
der Nanomedizin ermoglichen. Weiterhin wurde unter Beriicksichtigung des Auf-
baus der inneren Struktur im Polymerglaszustand durch Struik [16] der Einfluss
des sogenannten freien Volumens auf die viskoelastischen Materialeigenschaften
untersucht und bewiesen. Nach dem Abkiihlprozess der thermoplastischen Werk-
stoffe befindet sich die glasartige Polymerstruktur, die die eingeschlossenen freien
Volumina umgibt, in einem thermodynamischen Nichtgleichgewichtszustand.
Hierbei tendiert das Material zu einer Anderung des energetischen Zustands, was
im Laufe der Zeit zur Relaxation des Nichtgleichgewichtzustandes zum Gleichge-
wicht fiihrt [17]. Diese Interaktion des freien Volumens und der beweglichen Mate-
rialstruktur stellt den Grund fiir die zeitabhéngige Materialschrumpfung dar, die
in der Fachliteratur als physikalische Alterung benannt wird. Dieses Phdnomen ist
fiir die allm#hliche Anderung der Materialeigenschaften verantwortlich, wird aber
in dieser Arbeit aufgrund des unterschiedlichen Arbeitsschwerpunkts nicht unter-
sucht. Daher wird der interessierte Leser beispielsweise auf die Grundlagefor-
schung von M. Schmidt und H. J. Mauerer [18], J. M. Hutchinson [19], D. S.
Matsumoto [20] sowie auf die aktuelleren Arbeiten in [21-25] verwiesen. Anschlie-
Kend wird aus dem Grund der Ergédnzung der Alterungsmethoden in den Polyme-
ren auch auf die chemische Alterung eingegangen. Im Gegenteil zu der physikali-
schen Alterung wird die chemische Alterung als irreversibler Prozess gesehen. Die
chemische Alterung stellt grundsitzlich die durch Oxydation bedingte Anderung
der chemischen Struktur dar. Heute ist die chemische Alterung eines der bedeu-
tendsten Forschungsgebiete in der Polymerwissenschaft und in den vernetzten Po-
lymeren, wie Elastomeren oder Duroplasten, zu beriicksichtigen. Fiir einen tieferen
Einblick in diese Thematik wird an dieser Stelle das Standardwerk von G. W. Eh-
renstein und S. Pongratz [26] vorgeschlagen. Weiterfithrend sind auch die Publika-
tionen von M. Johlitz [27,28] und B. Musil [29,30]. Aufer fiir die physikalische
Alterung ist das durch Zug belastete Polycarbonat fiir die sogenannte Crazing-
Bildung und Ausbreitung bekannt. Unter dem Begriff Crazing wird die durch den
Leerraum initialisierte Bildung von hochorientieren lamellaren Strukturen in der
Néahe der Probenoberfliche verstanden. Makroskopisch manifestiert sich dieses
Phidnomen als eine deutlich verkratzte Materialoberfliche. Die detaillierte Be-
schreibung der Crazing-Kinetik in amorphen Thermoplasten z. B. in Polycarbonat
(PC), Polystyrol (PS) und Polymethylmetacrylat (PMMA) wurde von Kausch
und Michler in dem Publikationsband [31] zusammengefasst. In einer weiteren
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Studie der Autoren O. K. Spurr und W. D. Niegisch [32] wurde der Crazing-
Mechanismus bei denselben Materialien anhand von Mikroskopaufnahmen und
unter Verwendung eines statistischen Ansatzes untersucht. Die Ubersicht iiber die
mogliche Initialisierung, das Wachstum von Crazing-Strukturen und deren Ver-
bindung mit dem sproden Materialverhalten wurde in der Publikation von R.
Kambour [33] ausfiihrlich dargestellt. Der Einfluss der thermischen Vorbehandlung
von PC auf die Crazing-Kinetik wurde von N. Verheulpen-Heymans [34] unter-
sucht. Auf dem Forschungsgebiet der Crazing-Mechanismen wird seit den 1960er
Jahren eine umfangreiche Diskussion gefiihrt, wobei bis heute mehrere Fragestel-
lungen offengeblieben sind. Trotz der detaillierten Studien, z. B. [31,35-37], wurde
bis jetzt keine allgemein giiltige und akzeptierte Aussage iiber den Zusammenhang
zwischen Crazing und dem sproden Bruch bzw. den Ubergang vom einen zum an-
deren getroffen. Unter Beriicksichtigung der genannten Quellen wird héaufig z. B.
auch der Einfluss der Molekiilanordnungsdichte auf die Crazing-Kinetik uneinheit-
lich prasentiert. Um den Einfluss der gednderten Materialstruktur auf das mecha-
nische Materialverhalten zu ermitteln, wurde von Mindel und Brown [38| das
Langzeitkriechverhalten von PC in Zug- und Druckexperimenten ausgewertet und
verglichen. Da Crazing nur unter Zugbeanspruchung entsteht, ist aus dem Ver-
gleich der Kriechkurven ein deutlicher Unterschied in der Kurvenkriimmung er-
sichtlich. Nach [31] weisen die Zugkriechkurven eine Versteifung des Materialver-
haltens im priméren Kriechbereich auf, was auf die Verfestigungseigenschaften der
orientierten Lamellen zuriickzufiihren ist. In weiteren Publikation wurde von Min-
del und Brown [39] das Polycarbonat mithilfe zyklischer Kriechtests charakteri-
siert. Bauwens und Crowet [40] haben Polycarbonat unter isothermen Tempera-
turbedingungen anhand ratenabhingiger Zugversuche charakterisiert. Diese Expe-
rimente  wurden durch isotherme Kriechexperimente im  nichtlinear-
viskoelastischen Kriechbereich ergéanzt. Die anschlieftende Auswertung der raten-
abhéngigen Streckgrenzen und der spannungsabhingigen Raten des sekundéren
Kriechens hat ergeben, dass im Fliefizustand die gleichen Deformationsmechanis-
men wirken. Dieser Erkenntnis ermoglichte dank der gleichen Aktivierungsvolu-
men eine signifikante Vereinfachung und Verkiirzung des Charakterisierungspro-
zesses von Kriechverhalten. Die Beschreibung des Langzeitkriechverhaltens mittels
ratenabhéngiger Zugversuche gehort heute in der Polymerwissenschaft zu den
etablierten Charakterisierungstechniken und wird von vielen Autoren, z. B. in
[41,42], angewandt. Hierbei muss jedoch die fehlende Aussageféhigkeit dieser Me-
thode iiber den priméren und den tertidren Kriechbereich angemerkt werden. Ein
weiterer Nachteil dieser Methode besteht in der notwendigen Erweiterung um die
in Langzeitkriechverhalten vorhandenen Effekte der physikalischen Alterung.
Auch dank dem Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Prinzip stellen fiir die Zwecke der
Beschreibung des Langzeitverhaltens die Kurzzeitversuche eine bedeutende Vari-
ante der Materialcharakterisierung vor. In die Praxis wird dieses Prinzip mithilfe
des Zeit-Temperatur-Verschiebungs-Prinzips iiberfiihrt. Hierbei ist die steigende
Materialtemperatur mit der zunehmenden Geschwindigkeit der thermisch-
aktivierten Molekularen Prozesse verbunden, wobei die Art und Anzahl der Pro-
zesse identisch bleiben. Somit bleiben die Kriimmungen der ausgewerteten Kenn-
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wertfunktionen entlang der logarithmischen Zeit- oder Frequenzachse erhalten.
Anschlieffend wird in der Regel dieses thermorheologisch einfache Materialverhal-
ten aufgrund der Bestimmung des Langzeitverhaltens in eine Masterkurve wie in
[43] angewendet. Diese Methode liefert fiir die Untersuchung des linear-
viskoelastischen Langzeitverhaltens der meisten Polymere zufriedenstellende Er-
gebnisse, wobei bei der Auswertung der Nachgiebigkeitsmasterkurven wesentlich
auf die Giiltigkeitsgrenzen des Prinzips zu achten ist. Im theoretischen Teil dieser
Arbeit wird im Kontext der Beschreibung der viskoelastischen Wesensart der po-
lymeren Werkstoffe das Grundprinzip der Verschiebungsmethoden néaher erldutert.
Fiir einen umfassenden Uberblick zu diesem Thema wird an dieser Stelle das
Standardwerk von Schwarzl [11] empfohlen. Die ausfiihrliche Herleitung der ein-
zelnen Kennwertfunktionen im Frequenz- und Zeitbereich unter Verwendung von
rheologischen Materialmodellen wurde in z. B. Lion [44] dargestellt. Parallel zur
Zeit- und Frequenzdoméne werden die Verschiebungsprinzipien fiir die Approxi-
mation der physikalischen Alterung [24,25] sowie des amplitudenabhingigen
Kriechverhaltens [45,46] eingesetzt. In der Publikation von J. P. Mercier, J. J.
Aklonis, M. Litt [47] wurde das viskoelastische Ausdehnungsverhalten von PC-
Bisphenol A charakterisiert. In [48] haben W. Findley und J. Lai das unter kom-
binierter Zug- und Torsionsbelastung gemessene Kurzzeitkriechverhalten von Po-
lycarbonat beschrieben. Die Auswirkung der Gasdiffusion auf das Kriechverhalten
von Polycarbonat wurde in der Arbeit von Hojo und Findley [49] untersucht. In
einer weiteren experimentellen Arbeit von A. Parischa, G. Wing, V. Kumar und
M. Tuttle in [50] wurde der Effekt der COg-Sorbtion und -Desorbtion auf das
Kriechverhalten von Polycarbonat dokumentiert. Der bisher vorgestellte Stand der
Forschung bietet einen Uberblick iiber die Entwicklungstrends der Polymerherstel-
lung mit der Einfiihrung in das Materialverhalten und dazugehorigen Charakteri-
sierungsmethoden. Im folgenden Abschnitt wird ndher auf die moglichen Modellie-
rungsansitze des Materialkriechens eingegangen.

Ahnlich wie bei den herkémmlichen Werkstoffen, wie bei Metallen oder Ke-
ramik, stellen auch bei Thermoplasten die glaubwiirdige Vorhersage des Material-
verhaltens und die Bauteilsimulation eine deutliche Zeit- und Kostenersparnis im
Prozess der Bauteilentwicklung dar. In dieser Hinsicht ist die Modellierung des
Langzeitkriechens als einer der wichtigsten Gegenstdnde der Materialforschung zu
betrachten. Die Modellierung des viskoelastischen Kriechens wird grundséatzlich
mithilfe der empirischen Materialgesetze, mikromechanischer Ansétze oder der
Rheologie durchgefiihrt. In der Rheologie wird die Darstellung des viskoelastischen
Materialverhaltens mittels rheologischer Feder-, Dampfer- und Reibungselemente
erzielt. Trotz der moglichen komplexen Reihen- oder Parallelschaltungen lasst die-
se Modellierungsmethode eine anschauliche Interpretation des Strukturverhaltens
zu. Die rheologischen Ansétze beruhen auf der Entwicklung von inneren Variab-
len. Einen wichtigen Punkt in dem Modellentwurf stellt die thermomechanische
Konsistenz des Materialmodells vor, die bei der Herleitung des Modellierungsan-
satzes zu beriicksichtigen ist. Die Grundlagen hierzu wurden in dem Standardwerk
von P. Haupt [51], G. Holzapfel [52] dargestellt. Eine komplexe Ubersicht zum
Thema lineare und nichtlineare Kriechmechanik ist im Werk von J. Betten [53]
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enthalten. Weiterhin wurde diese dreidimensionale kontinuumsmechanische Be-
trachtungsweise fiir die Darstellung der uniaxialen Kriechph&nomene in den Pub-
likationen von D. Pickard, M. Farad [54,55] angewandt. Aufgrund der langen Si-
mulationszeiten, der daraus resultierenden hohen Parameteranzahl, des Rechen-
aufwands bzw. des kleinen Deformationsbereichs wird bei dem Modellentwurf die
Theorie der finiten Deformationen héaufig nicht betrachtet. In der vorliegenden
Arbeit und auch in zahlreichen weiteren Verdffentlichungen, z. B. in [54,56-59],
werden die entsprechenden Konstitutivgesetze in der linearen Form hergeleitet.
Um das spannungsabhingige Kriechverhalten darstellen zu konnen, werden die
linearen Differentialgleichungen mit spannungsabhéngigen Termen erweitert bzw.
direkt mit empirischen Gesetzen modelliert. Der Ursprung der empirischen
Kriechmodelle ist mit dem elasto-plastischen Kriechen von Metallen verkniipft. Im
Kontext der Beschreibung von Metallkriechen liefern die empirischen Ansétze eine
Aussage iiber die konkreten Deformationsmechanismen. Mit anderen Worten er-
moglichen diese Ansédtze eine Korrelation zwischen den Grofen, die die Material-
mikrostruktur, Werkstoffherstellung und das Werkstoffverhalten charakterisieren.
Als Beispiel wird an dieser Stelle das diffusionsgesteuerte Versetzungskriechverhal-
ten reiner Metalle (Al, Pb, Sn, a-Zr, a-Ti, a-Fe) aus [60] angegeben. Die mithilfe
des internen Spannungsmodells angepassten Parameter des sekundéren Kriechens
korrespondieren mit dem Harper-Dorn-Kriechverhalten [61,62]. Der temperaturab-
hiingige Ubergang des Dislokationskriechens von Ti-Al-Legierungen zum Diffusi-
onskriechen wurde von A. Gorzel und G. Sauthoff [63] untersucht. Die Auswer-
tung der unter Kriechbedingungen gemessenen diffusiven Wachstumsrate von
Korngrenzenhohlrdumen im Kupfer wurde in der Arbeit [64] durchgefithrt. Wei-
terhin hat sich T. G Langdon [65] mit der Identifikation von tiberwiegenden De-
formationsmechanismen in reinem Aluminium und Mg-Zr-Legierungen beschéftigt.
Unter Bezugnahme auf die Kristallgréfse wurden hier anhand der spannungsab-
héngigen Kriechversuche drei mogliche Fliefsmechanismen inklusive Versetzungs-
gleiten identifiziert. Im Allgemeinen gehort das Metallkriechen zu den werkstoff-
abhingigen Prozessen und wird durch eine Vielzahl von Deformationsmechanis-
men gebildet. Der mogliche Mangel von Erkenntnissen zu dem obigen Thema und
zum Beschreibungsapparat kann mithilfe der Werke von M. E. Kassner [66] oder
Lokoshchenko [65] ergiinzt werden. Eine breite Ubersicht iiber einachsige Konzepte
fiir die Modellierung des Langzeitkriechens ist in Nuamenko und Altenbach [67] zu
finden. Die Verallgemeinerung dieser Gesetze aus [67] ist durch das existierende
Kriechpotenzial bedingt. Dabei werden grundsétzlich die Invarianten des Span-
nungstensors beriicksichtigt. Nach Altenbach [68] kann die Aquivalenz des Span-
nungszustandes anhand des Von Mises Spanungspotenzials dargestellt werden. Im
Rahmen der vorliegenden Arbeit soll aufler dem nichtlinearen Langzeitkriechver-
halten von Polycarbonat auch die Temperaturabhingigkeit der einzelnen Kriech-
phasen identifiziert werden. Dabei spielen die physikalischen Eigenschaften der
amorphen Polymerstruktur eine zentrale Rolle, ebenso bei der Betrachtung der
einzelnen Kriechmechanismen. Grundsétzlich stellen aber die Ansétze fiir die
spannungs- und temperaturabhéngigen Kriechprozesse aus der oben zitierten Lite-
ratur und [68,69] eine mogliche Variante fiir die Darstellung des Polymerverhal-
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tens vor. Ohne Anspruch auf Vollstandigkeit wird hierbei als Beispiel das Konzept
der effektiven Spannung nach Rabotnov von 1958 im den Schidigungsprozess ein-
getragen. Die einzelnen Aspekte der isotropen Schédigung stellen mit Bezug auf
tertidres Kriechen einen wichtigen Bestandteil dieser Arbeit dar. Fiir einen kom-
plexen Einblick in die historischen Aspekte der Methodenentwicklung bzw. in die
thermodynamischen Grundprinzipien der Schédigungs- und Bruchkonzepte wird
das Standardwerk von J. Lemaitre [70] empfohlen. Die ausfiihrliche Modellerweite-
rung um das Konzept der anisotropen Schiadigung kann nach S. Murakami [71]
beriicksichtigt werden. Die obigen Modellansétze sind bei der numerischen Umset-
zung grundséatzlich fiir den Gesamtkorper giiltig, wobei die mikromechanischen
Modelle sich mit diskreten Simulationen des Materialverhaltens fiir ein reprisenta-
tives Volumenelement mit geometrisch idealisierter Mikrostruktur befassen. Hier
werden die vereinfachten Annahmen hé&ufig mit der Art des représentativen Vo-
lumens, mit dem Verhalten der einzelnen Komponenten und deren Wechselwir-
kungen getroffen. Diese Methode kann beispielsweise zur Simulation von Rissaus-
breitung mithilfe des Potenzgesetzes in einem Multikornmodell, wie in [72,73] an-
gewandt werden. Eine weitere Applikation entspricht z. B. der Simulation der
Spannungsverteilung in einem bindren Medium [74].



2 Theoretische Grundlagen der Poly-
merwerkstoffe

2.1 TUbersicht und Beschreibung von Poly-
merwerkstoffen

Polymere Werkstoffe fallen unter die synthetischen Werkstoffe, die heute
als gleichwertiger Konstruktionswerkstoff zu den herkommlichen Werkstoffen wie
Holz, Metall, Glas oder Keramik zahlen. Im Vergleich zu Materialien, die aus na-
tiirlichen Quellen gewonnen werden, wie Metalle oder Holz, sind die industriell
produzierten Polymere fiir spezielle Verwendungszwecke entwickelt worden. Die
Figenschaften der einzelnen Kunststoffe sind sehr variabel und kénnen in ver-
schiedenster Hinsicht modifiziert werden. Unter Kunstoffen werden allgemein
Werkstoffe verstanden, die im Wesentlichen aus einfachen makromolekularen Ket-
ten aufgebaut sind. Den Grundbestandteil fiir ein Makromolekiil stellen die Mo-
nomer-Einheiten dar. Diese Einheiten sind niedermolekulare, reaktionsfahige Mo-
lekiile, die sich zu verzweigten oder unverzweigten Polymeren zusammenschliefien
konnen. Im Hinblick auf die Anzahl von Monomerarten, enthalten in dem betref-
fenden Makromolekiil, ist zwischen Homo- bzw. Copolymeren zu unterscheiden.

Wihrend der Synthese der Makromolekiile entstehen verschiedene Grund-
strukturen, die die physikalischen Eigenschaften des Polymers bestimmen. Die
Struktur des Makromolekiils in der einfachsten Form ist durch ketten- oder faden-
formige Gestaltung von Monomeren gegeben. Diese Form von gegeneinander be-
weglichen Kettenelementen ist gekennzeichnet durch eine unregelmifige Gestalt
und wird auch lineares Makromolekiil genannt. In Bezug auf die Reaktionsbedin-
gungen werden héufig auch andersartige Atome oder Molekiile an die Hauptkette,
die sogenannten Substituenten, angebunden. Ist der Aufbau der seitlich angeord-
neten Atomgruppen mit dem der Hauptkette identisch, kann von Verzweigungen
gesprochen werden [75|. Verzweigungen weisen also einen abweichenden Aufbau
zur Hauptkette auf. Der Zusammenhalt der einzelnen Atome in der Molekiilkette
beruht grundsitzlich auf chemischen und physikalischen Bindekriften. Die Mole-
kiilketteninteraktion in den Kettenverhakungen stellen ein Beispiel fiir physikali-
sche Bindekrafte in polymeren Werkstoffen dar, die durch zugefiithrte Warme, L6-
semittel oder die Anwendung mechanischer Kréfte reversibel losbar sind. Diese
Interaktion représentiert im Vergleich zur Atom- oder der Ionenbindung eine
schwache Kraft. Kommen die beiden unipolaren Molekiile einander ausreichend
nahe, dann gehen sie eine elektrostatische Wechselwirkung miteinander ein. Auf-
grund der oszillierenden Polarisierung der Dipole zwischen den benachbarten Mo-
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lekiilen entstehen schwache Wechselwirkungen, die sog. Van-der-Waals-Krifte.
Die resultierende elektrische Anziehungskraft steigt mit der Lange der Molekiile
und mit der sinkenden relativen Entfernung der Nachbarschaftsmolekiile. Bei der
aufgebrachten Last oder erhéhter Temperatur steigt die kinetische Emnergie der
gegenseitig aufeinander wirkenden Molekiile. Dies manifestiert sich in einer nach-
lassenden Anziehungskraft, die die Struktursteifigkeit beeinflusst. Die chemisch
untereinander gebundenen Makromolekiile werden als vernetzte Strukturen be-
zeichnet. Die chemischen Bindekrafte sind bis zu drei Zehnerpotenzen stérker als
die physikalischen Kréfte. Dementsprechend ist die Vernetzungsdichte der ver-
netzten Polymere eine der entscheidenden Polymereigenschaften. Im FEndeffekt
verursacht die Erhohung der Vernetzungsdichte zunehmende Hérte und Zahigkeit.
Je nach Vernetzungsgrad entstehen durch die Vernetzung von Polymeren zuerst
elastomere Werkstoffe und bei ausgeprigterem Vernetzungsgrad Duroplaste. Aus-
gehend von der inneren Struktur der Kunststoffe, die die makroskopischen Eigen-
schaften bestimmt, konnen die polymeren Werkstoffe in Thermoplaste, Elastomere
und Duroplaste unterteilt werden. Im Weiteren sind die Kunststoffe durch drei
typische Zustdnde gekennzeichnet: Zu unterscheiden ist zwischen dem Glaszu-
stand, entropieelastischen Zustand und dem Schmelz-Zustand. Zwischen den er-
wahnten Zustandsbereichen gibt es zwei, sich iiber einen Temperaturbereich er-
streckenden Ubergangsbereiche: den sogenannten Glasiibergangsbereich und bei
Thermoplasten den Schmelz-Bereich.

Die thermoplastischen Werkstoffe sind grundsétzlich aus linearen oder ver-
zweigten Makromolekiilen aufgebaut. Eine regelméfig angeordnete Makromolekiil-
kette wird als kristalliner Bereich in der polymeren Struktur bezeichnet. Die ge-
samte Polymerstruktur enthilt insgesamt amorphe Gebiete, die mit Kristallen
erginzt sind. Sie werden daher teilkristalline Thermoplaste genannt. Dariiber hin-
aus konnen noch rein amorphe Thermoplaste unterschieden werden. In diesem
Fall liegen die Makromolekiile ungeordnet nebeneinander und weisen keine {iber-
geordnete Ordnung auf. Auf den ersten Blick sind zwischen diesen zwei Sorten von
Polymeren deutliche Unterschiede zu beobachten: Die amorphen Thermoplaste
sind ohne zusétzliche Ergénzung von Farbstoffen glasklar, wihrend die teilkristal-
linen milchig sind. Thermoplaste werden fiir die meisten Anwendungen unterhalb
der Glasiibergangstemperatur (Tg) eingesetzt, wo sie einen Glaszustand aufweisen.
Bei einer Erwarmung oberhalb Tg wird die makromolekulare Mobilitdt des Mate-
rials erh6ht. Durch die zugefiihrte Warme dndert sich die kinetische Energie der
Molekiilketten im Material, wodurch die schwachen Strukturkréifte {iberwunden
werden. Dieser Vorgang verursacht den Ubergang vom energieelastischen zum
weichen entropieelastischen Zustand, wo die Thermoplaste in der technischen
Praxis ihre finale Form gewinnen. Wird die Schmelztemperatur iiberschritten, ist
der Ubergang aus dem entropieelastischen Bereich in den Fliefbereich zu erwar-
ten. Die wichtigsten praxisorientierten Eigenschaften der thermoplastischen Werk-
stoffe sind unter anderem eine sehr gute Verformbarkeit, eine gute chemische Be-
standigkeit, ein geringes Gewicht und Korrosionsbestandigkeit.

Die Duroplaste gehoren zur Gruppe der glasartigen Polymerwerkstoffe, de-
ren Struktur iiber chemische Hauptvalenzbindungen stark vernetzt ist. Duroplaste
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gehoren gleichzeitig zur Gruppe der amorphen Materialien, daher sind auch hier
physikalische Bindungen zu erwarten. Im Gegensatz zu den Thermoplasten ist die
Form der thermisch oder chemisch ausgehéarteten Duroplaste nicht mehr verdnder-
lich. Die Schmelztemperatur liegt bei diesen Polymeren oberhalb der Zersetzungs-
temperatur. Allgemein werden die Duroplaste in technischen Anwendungen einge-
setzt, wo erhchte thermomechanische Festigkeit, ein geringes Gewicht und zeitli-
che Stabilitidt erforderlich sind. Je nach Zusammensetzung weisen die Duroplaste
unterschiedliche Eigenschaften auf.

Strukturell bestehen die Elastomere aus untereinander schwach vernetzten
Makromolekiilketten. Zusédtzlich wirken im Material die Verschlaufungen und wei-
tere physikalische Bindungskréfte, die durch die Zugabe von bestimmten Stoffen
wie Rufl oder Aluminiumoxid entstehen koénnen. Die Hauptrohstoffe fiir die Her-
stellung von Elastomeren sind Naturkautschuk oder Synthesekautschuk. Nach
dem thermo-chemischen Vulkanisationsprozess verkniipfen sich die Kautschukmo-
lekiilketten untereinander und es entsteht die finale Form des gummielastischen
Materials. Die Glasiibergangstemperatur von Elastomeren liegt weit unterhalb der
Einsatztemperatur. Die Elastomere sind aufgrund der inneren Struktur fiir grofse
reversible Dehnungen ausgelegt. Aus Elastomeren werden heute Bauteile mit ho-
hen Dichtungs- und Elastizitatseigenschaften hergestellt. Bei der Materialwahl
kann noch eine zuséatzliche Untergruppe von Elastomeren unterschieden werden.
Es handelt sich um die thermoplastischen Elastomere, die sich aufgrund ihres mo-
lekularen Aufbaus &hnlich wie Elastomere verhalten. Bei Raumtemperatur weisen
die thermoplastischen Elastomere ein gummielastisches Verhalten auf. Unter Ein-
wirkung von Wéirme sind sie aber schmelzbar, was wie bei Thermoplasten eine
hohe Gestaltungsfreiheit zuldsst. In der Abbildung 2.1 ist die Struktur der Poly-
mere schematisch dargestellt.

Abbildung 2.1 Struktur der Polymere: Thermoplaste (links), Elastomere (in
der Mitte) und Duroplaste (rechts).

Mengenmifkig stellen die Thermoplaste den groften Anteil der industriell
produzierten Kunststoffe dar. Anhand der Anwendungsmoglichkeiten und des
Preis-Leistungs-Verhéltnisses insgesamt lassen sich die Thermoplaste zusétzlich in
drei Gruppen einteilen. Die zumeist kommerziell verwendeten Thermoplaste wie
Polypropylen (PP), Polystyrol (PS), Polyvinylchlorid (PVC) gehéren in die Grup-
pe der Standardkunststoffe. Die zweite Gruppe ist auch unter dem Namen Ingeni-
eurkunststoffe bekannt. Diese Werkstoffe verfiigen iiber verbesserte mechanische
und thermische Eigenschaften und werden héaufig in der Industrie fiir konstruktiv
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anspruchsvolle Anwendungen eingesetzt. Zu dieser Gruppe gehoren Materialien
wie Polyamide (PA), Polymerblends wie ABS/PC oder auch der hier untersuchte
Kunststoff Polycarbonat (PC). Die dritte Gruppe bilden die Hochleistungskunst-
stoffe, deren hochwertige Eigenschaften speziell fiir sehr anspruchsvolle Anwen-
dungen ausgelegt sind. Es handelt sich in diesem Fall um Aramide, Polysulfone
(PAR, PPSU), Polyetherketone (PEK, PEEK) und weitere.

2.2 Beschreibung des untersuchten Materials
(Polycarbonat, PC)

In dieser Arbeit wurde das Material Polycarbonat verwendet, konkret
,Makrolon® GP clear 099‘, das von der BAYER AG hergestellt wird. Die Stan-
dardparameter des untersuchten Polycarbonats sind in der Tabelle 2.1 zu sehen.

Tabelle 2.1 Ausgewéhlte Standardwerte von Polycarbonat.

Testbedin- Typische

Eigenschaften Einheit Standard

gungen Werte
Physikalische:
Dichte 1200 Kg/m?  ISO 1183-1
Sattigung der Wasserauf- Wasser auf  0.30 % ISO 62
nahme 23 °C
Mechanische:

4

Zugmodul 2‘16'10_2 ST 9350 MPa I1SO 527-1,-2
Fliekspannung LIL10" st g0 MPa ISO 527-1,-2
Flieksgrenze 1.11'1102% 1 ¢ % I1SO 527-1,-2
Biegemodul 4.4410" 51 2350 MPa I1SO 178
Biegefestigkeit 4.4410% 1 90 MPa ISO 178
Thermale:
Vicat- 50N,50°C/h 148 °C ISO 306
Erweichungstemperatur
Wirmeleitfihigkeit 23°C 0.20 W/mK  ISO 8302
Linearer, thermischer 23 to 55°C 0.65 10/K ISO 11359-
Ausdehnungskoeffizient 1,-2

Abgesehen davon, dass Polycarbonat einen gewissen, sehr kleinen Anteil
von Kristallinen-Strukturen beinhaltet, z&hlt es zu den amorphen thermoplasti-
schen Polymeren. Seit seiner Entwicklung in den 1950er Jahren wurde Polycarbo-
nat aufgrund seiner beeindruckenden physikalischen Eigenschaften in vielfaltigen
industriellen und kommerziellen Anwendungsbereichen eingesetzt. Unter dem Na-
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men ,Makrolon® ist das PC mit der chemischen Struktur bekannt, die in Abbil-
dung 2.2 dargestellt ist.

CHs >__

10 o)
| CHs; In

Abbildung 2.2 Darstellung der chemischen Struktur von PC

Als amorphes Material ist Polycarbonat durch seine hohe Transparenz cha-
rakteristisch. Zu seinen Basiseigenschaften gehdéren die hohe Wéarmeformbestan-
digkeit, eine ausgezeichnete Schlagzihigkeit, eine hohe Festigkeit sowie eine gute
MafShaltigkeit. Polycarbonat ist bestindig gegen verdiinnte Siuren, gegen viele Ole
und Fette sowie gegen Ethanol. Heutzutage werden Produkte aus Polycarbonat
mittels diverser Verfahren hergestellt. Die gingigsten Produktionsverfahren stellen
Spritzgiefen, das Extrudieren und das Pressen dar. Bei Polycarbonat sind aus der
Sicht der Verarbeitbarkeit und Anwendbarkeit die Schmelztemperatur und die
Glasiibergangstemperatur von besonderem Interesse. Laut der Tabelle 2.1. liegt
die Glasiibergangstemperatur nach dem Standardversuch bei 148 °C und die
Schmelztemperatur oberhalb von 220 °C. Der Grund fiir diese aufergewhnlich
hohen Temperaturbereiche, bis es zur Zustandsénderung beim PC kommt, wurde
von H. Schnell in [76] beschrieben. Eine der Ursachen fiir den hohen Schmelzpunkt
des Polycarbonats sind die Nebenvalenzkréfte der aromatischen Ringe. Im Allge-
meinen triagt der geringe Einfluss der Substituenten am zentralen C-Atom zur er-
hohten Starrheit und geringeren Biegsamkeit der Fadenmolekiile bei. Je steifer die
Molekiile sind, desto geringer ist die Gesamtzahl der Konfigurationsmoglichkeiten
in der Schmelze. Dadurch wird die Entropiezunahme beim Schmelzen kleiner und
der bestimmte Schmelzpunkt ist tendenziell hoher [76]. In praktischer Hinsicht
eroffnet der hohe Grenztemperaturbereich des Glaszustands ein breites Feld von
Anwendungsmoglichkeiten. Der wenig polare Charakter, die geringe Wasserauf-
nahme und gleichzeitig die hohe Glasiibergangstemperatur stellen giinstige Vo-
raussetzungen fiir die guten elektrischen Eigenschaften dar, die zusammen mit den
glinstigen mechanischen Eigenschaften auch zur hohen industriellen Anwendbar-
keit beitragen. Im Vergleich zu den massenweise produzierten Thermoplasten ver-
fiigt das Polycarbonat iiber verbesserte Festigkeits- und Steifigkeitseigenschaften.
Die zahlreichen Anwendungsmoglichkeiten in der Automobil- oder der Flugindust-
rie sind gleichzeitig mit einer spiirbaren Gewichtsersparnis zu verbinden. Im Ge-
gensatz zu den metallischen Werkstoffen weisen die Thermoplaste eine ausgeprég-
te Zeit-, Geschwindigkeits-, Temperatur-, Frequenz- und im vielen Lastfdllen auch
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Amplitudenabhéngigkeit auf. Diese sogenannte viskoelastische Natur des Werk-
stoffverhaltens ist auf die molekulare Struktur und deren Bindungskrifte zuriick-
zufithren. Hierbei ist anzumerken, dass dieses komplexe Werkstoffverhalten einen
unmittelbaren Einfluss auf die Lebensdauer und Funktionalitit der entworfenen
Konstruktionsteile hat. Im Hinblick auf die Vielfalt und die Intensitdt der Um-
stdnde, die das Materialverhalten beeinflussen, ist eine genaue und anspruchsvolle
Charakterisierung des Polycarbonats von wesentlicher Bedeutung.

2.3 Beschreibung des viskoelastischen Werk-
stoffverhaltens von amorphen Polymeren
im Glaszustand

Viskoelastisches Werkstoffverhalten basiert auf der Struktur von glasartigen
Polymeren und besteht aus einem viskosen und einem elastischen Anteil. Die ge-
koppelten Merkmale von Fliissigkeiten und Feststoffen in ihrem Materialverhalten
sind durch Materialpriifungen zu erkennen. Bei mechanischer Beanspruchung sind
im Fall von amorphen Thermoplasten zwei Bereiche zu beachten: Es muss zwi-
schen dem linearen und dem nichtlinearen Bereich des viskoelastischen Werk-
stoffverhaltens unterschieden werden. Im Allgemeinen weist der nichtlinear-
viskoelastische Deformationsbereich eine starke Amplitudenabhéngigkeit auf, wo-
bei eine bleibende Verformung zu erwarten ist. In der Praxis werden die typischen
Zeit-, Temperatur-, Frequenz- oder Ratenabhingigkeiten des viskoelastischen
Werkstoffverhaltens mittels statischer, quasi-statischer oder dynamischer Versuche
ermittelt.

Die grundlegenden Experimente, die zur Bestimmung des instabilen Lang-
zeitverhaltens zur Verfiigung stehen, sind Kriech- oder Relaxationsversuche. Als
Kriechen wird eine zeitabhéngige Verformung des Priifkorpers beschrieben, die mit
dem Aufbringen einer konstanten Last eine steigende Tendenz hat. Kriechen von
amorphen Polymeren zeigt eine signifikante Temperaturabhingigkeit, die einen
klaren Zusammenhang mit der intermolekularen Struktur hat. Wie bereits er-
wahnt, erweicht die steigende Temperatur durch die wachsende mikroskopische
Wiérmebewegung die molekularen Bindekréfte. Abgesehen davon reagiert der
Priitkorper auf der mikromechanischen Skala auf die aufgebrachte Last mit mole-
kularen Umlagerungen, Drehungen oder Drehungen ohne Aufthebung von Ver-
kniipfungen. Hierbei wird ein wesentlicher Anteil der Energie im Material durch
reversible Prozesse gespeichert. Wird der lineare Bereich iiberschritten, sind die
Aufhebung von Verkniipfungen, Molekiilgleitungen oder andere plastische Defor-
mationsprozesse zu erwarten. Makroskopisch ldsst sich dieses Verhalten mittels
eines spannungsgesteuerten Zug-, Druck- oder Scherkriechversuchs darstellen. Die
gesamte Dehnungsantwort besteht aus der spontanen Antwort, die hauptséichlich
linearen Charakter hat, sowie aus dem nichtlinearen Kriechverlauf. Im Allgemei-
nen besteht eine Kriechkurve gemessen an dem nichtlinear-viskoelastischen De-
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formationsbereich aus drei charakteristischen Kriechbereichen. Der erste Bereich
entsteht direkt nach der Belastung des Priifkérpers und ist als priméres Kriechen
bekannt. Auf der mikroskopischen Ebene bewegen sich die strukturellen Elemente
aus der glinstigeren Position mit kleinerer Energiebarriere an die ungiinstigere
Stelle mit hoherer Energiebarriere [77]. Dieses Strukturverhalten manifestiert sich
als Zeit-Verfestigungsprozess und ist durch die Reduktion der Kriechgeschwindig-
keit gekennzeichnet. Nach dem Abklingen der zeitlichen Verfestigung des amor-
phen Materials stellt sich das Gleichgewicht zwischen den Verfestigungs- und den
Entfestigungsprozessen ein. Dieses Werkstoffverhalten entspricht dem zweiten Be-
reich, der sich h&ufig als sekundéres oder auch stationédres Kriechen beschreiben
lasst. Die zunehmende Bedeutung der Entfestigungsprozesse, wie Kettenspaltun-
gen oder Gleitungen mit der wachsenden Deformation, verursachen bei den dukti-
len Materialien einen kontinuierlichen Ubergang vom sekundiren ins tertifire Krie-
chen. Die deutlich geschédigte Querschnittsflache des Priifkérpers spiegelt sich in
der beschleunigten Kriechgeschwindigkeit des gepriiften Priifkorpers wider. Bei der
gedanklichen Einschrinkung nur auf den linear-viskoelastischen Deformationsbe-
reich sind der tertiire Kriechbereich und die mit ihm verbundenen Kriechmecha-
nismen nicht zu beriicksichtigen. Hierbei ist anzumerken, dass die Entlastung des
im linearen Bereich belasteten Priiftkorpers die Riickkriechprozesse der strukturel-
len Elemente in die Ausgangslage verursacht.

Die néchste signifikante Materialeigenschaft, die die Anwendungsmoglich-
keiten von Thermoplast-Bauteilen beeinflusst, wird auch als Spannungsrelaxation
bezeichnet. In diesem Zusammenhang repriasentiert ein statisches Relaxationsexpe-
riment einen Standardversuch, der wie der Kriechversuch zur Ermittlung der zeit-
abhéngigen Stoffeigenschaften, z. B. der Relaxationsfunktionen, dient. Die Span-
nungsrelaxation ist definiert als zeitliche Abnahme der Spannung im Material, das
bei einer konstanten Temperatur einer konstanten Dehnung ausgesetzt war. Bei
der eingestellten Deformation des Priifkorpers beruht die Spannungsrelaxation des
Priifkorpers im Glaszustand auf den verzogerten Strukturkriechprozessen. In der
Regel reagiert das thermoplastische Material bei der Realisierung der idealisierten,
sprungartigen Dehnbeanspruchung als ein starres hochviskoses Medium. Unter der
Annahme einer unendlich schnellen Deformationsrate setzen sich die viskosen Ei-
genschaften des Polymerglases erst nach der Stabilisierung des Deformationszu-
stands durch. Aufgrund der gegenseitigen Mobilitdt von intrinsischen Struktu-
relementen lockern sich die Strukturkréifte, was in der Abnahme der Spannung
resultiert. Das oben diskutierte viskoelastische Werkstoffverhalten, das durch den
Kriech- und Relaxationsversuch beschrieben wird, ist zusammen mit dem raten-
abhéngigen Zugversuch schematisch in der Abbildung 2.3 veranschaulicht.
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Abbildung 2.3 Viskoelastisches Werkstoffverhalten ermittelt durch statische
und quasistatische mechanische Priifvorgénge (Kriechen, Relaxation, Zugversuch).

Die rechte Seite der obigen Abbildung reprasentiert die Ratenabhéngigkeit
der amorphen Thermoplaste. Da diese ein signifikantes zeitabhingiges Werkstoff-
verhalten aufweisen, ist auch die Geschwindigkeit der Lastaufbringung von grofier
Bedeutung. Das ausgewéhlte obere Teil der Abbildung 2.3 stellt drei Lastsituatio-
nen von statischen und quasi-statischen Versuchen dar. Die Auswirkungen der
unterschiedlich eingestellten Dehngeschwindigkeiten entsprechen in dem Span-
nungs-Dehnungs-Diagramm den drei unterschiedlichen Verldaufen. Die Ursache fiir
die niedrigere Spannungsantwort bei sinkenden Dehnraten des dehnungsgesteuer-
ten Experiments besteht in den ausgepragten Relaxationsprozessen. Dies fiihrt zu
einer ratenabhingigen Streckgrenze, die mit der Erhohung der Dehnrate eine stei-
gende Tendenz aufweist.

Die Uberlagerung der elastischen und der viskosen Eigenschaften kann auch
mithilfe einer periodisch wechselnden Beanspruchung in der dynamisch-
mechanischen Analyse (DMA) ermittelt werden. Auferdem lassen sich mithilfe der
DMA Untersuchungen beziiglich Erkenntnissen iiber chemische und physikalische
Alterungsvorgénge sowie zur Feuchteaufnahme im Material ermitteln. Analog zu
den Relaxations- oder Kriechversuchen wird auch hier der Priifkérper unter einer
definierten Spannung bzw. Dehnung beansprucht. Die dynamische, sinusférmige
Beanspruchung erfolgt in meisten Féllen nach der Einstellung der entsprechenden
Vorspannung oder Vordeformation. Um das reale frequenzabhingige Materialver-
halten charakterisieren zu kénnen, wird der linear-viskoelastische Deformationsbe-
reich bei der Lasteinstellung betrachtet. Eine zusétzliche Abhéngigkeit des gepriif-
ten Materials vom Lastniveau kénnte die Materialstruktur durch Schadigungsaus-
breitung oder plastisches Flieten deutlich beeinflussen. Anschlieftend wiirde sich
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der frequenzabhingige Charakter des Materials lastabhéngig verhalten und die
ausgewerteten Kennwertfunktionen mit einer weiteren Nichtlinearitét {iberlagern.
Die sogenannte Amplitudenabhéngigkeit wird haufig anhand eines Amplitudens-
weeps iiberpriift. Dieser Prozess erfolgt bei einer konkreten Frequenz durch eine
inkrementell steigende Lastamplitude. Ausgehend von der Charakterisierung der
Materialnachgiebigkeit besteht das Grundprinzip der DMA-Methode in der Aus-
wertung der eingeschwungenen Dehnungs- und Spannungsverldufe. Anhand der
gemessenen Dehnungsamplitude ¢ und der ausgewerteten Phasenverschiebung ©
werden die resultierenden frequenzabhéingigen Kenngrofen ermittelt [11]. Die
schematische Darstellung des Anregungssignals mit der Deformationsantwort ist in
der Abbildung 2.4 zu sehen.

A —= Spannungsverlauf
o Dehnungsverlauf £
9
>
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Abbildung 2.4 Schematische Darstellung der linear-viskoelastischen Dehnungs-
antwort auf eingeschwungenen Spannungszustand mit der Periode T und Pha-
senverschiebung 6.

Die vorgeschriebene harmonische Spannung mit der Kreisfrequenz  und der
Amplitude o lasst sich fiir den eingeschwungenen Zugzustand anhand der folgen-
den Funktion ausdrucken:

o(t) = o cos(w t) fiirt > 0. (2.1)

Im Rahmen der linearen Viskoelastizitdt ergibt sich der harmonische Dehnungs-
verlauf, der gegeniiber dem Spannungsverlauf um die Phasenwinkelverschiebung 6
verzogert ist, wobei gilt:

e(t) = 09 Ja(®) cos(w t - B). (2.2)
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Die Grofe Jy(w) wird haufig als der Absolutwert der dynamischen Nachgiebigkeit
bezeichnet und stellt das Verhéltnis der Deformationsamplitude zur Spannungs-
amplitude dar. Die resultierende Deformation lésst sich auch als Summe aus zwei
harmonischen Schwingungen derselben Frequenz in der folgenden Form auffassen:

e(t) = og (J'(w) cos(w t) + J"(w) sin(w t)). (2.3)

Die frequenzabhingigen Kennwerte J'(w) und J'"(w), die sich aus der Auswertung
eines spannungssteuerten Versuchs ergeben, werden als Speicherkomponente und
Verlustkomponente der dynamischen Nachgiebigkeit bezeichnet [11,78]. Unter Be-
riicksichtigung linear-viskoelastischen Materialverhaltens sind folgende Beziehun-
gen in der Lage, die frequenzabhingigen elastischen und viskosen Effekte zu erfas-
sen:

Ja(e) = \/(J'(o)))Q (@) (2.4)
J'(0) = Jq(w) cosd (2.5)

J'(0) = J4(w) sind (2.6)

T(@) = T (w)-iJ (o) (2.7)
tand(w) = J (©) / J (©). (2.8)

Die komplexe Nachgiebigkeit J*(co) repriasentiert einen frequenzabhingigen Mo-
dul, der als komplexe Grofe definiert ist und besteht aus einem Real- und einem
Imaginérteil. Der Realteil wird auch die Speicherkomponente der dynamischen
Nachgiebigkeit genannt, wahrend der Imaginérteil haufig als Verlustkomponente
bezeichnet wird. Aus dem Verhéltnis zwischen der Verlust- und der Speicherkom-
ponente ergibt sich der Verlustfaktor tand(w), der das innere Dampfungsverhalten
des Werkstoffs charakterisiert.

Fiir den Lastfall der eingeschwungenen dehnungsgesteuerten harmonischen
Anregung unter Zugbelastung gilt:

e(t) = gg sin(w t) fir t > 0. (2.9)

Die Spannungsantwort des schwingenden Korpers geht der erzwungenen harmoni-
schen Anregung mit der Kreisfrequenz « um die Phasenverschiebung 6 voraus.

o(t) = gy Eq(w) sin(w t + ) (2.10)

Die Groke E4(w) ist der Absolutwert des dynamischen Moduls und stellt das
Amplitudenverhéltnis der Spannung zur Deformation dar. Nach der Umformung
lasst sich die resultierende Spannung

o(t) = gy (E'(w) sin(w t) + E"(w) cos(w t)) (2.11)
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in die Summe aus zwei harmonischen Komponenten zerlegen. Die Parameter
E'(w) und E'"(w) entsprechen dem Speicher- bzw. Verlustmodul. Der Speichermo-
dul E'(w) ist ein Mafs fiir die wihrend einer Schwingungsperiode gespeicherte
Energie. Die viskose Komponente E''(w) ist proportional zum Anteil der Deforma-
tionsenergie, der dissipiert und dementsprechend in Warme umgewandelt wird.
Ahnlich wie im vorherigen, spannungsgesteuerten Beispiel lassen sich die
viskoelastischen Effekte mit folgenden Zusammenhéngen beschreiben:

By () — \/(E'(@)Z(E"(@)2 (2.12)
E (o) = Eq(w) cosd (2.13)
E'(0) = Eq(w) sind (2.14)

E (o) = E(0) +iE (0) (2.15)
tand(e) = E (©) / E'(w) (2.16)

Der komplexe dynamische Modul E (w) ist aus einem Real- und einem Imaginér-
teil Teil zusammengesetzt. Die Komponente E (w) wird auch als in-phase mit der
Deformation definiert. Die viskosen Eigenschaften des Werkstofferhaltens sind
durch die out-of-phase-Komponente E”(o)) repriasentiert, die auch den imaginaren
Teil des komplexen Moduls E*(o)) darstellt. Der Verlustfaktor tand(w) signalisiert
das Maft fiir das Verhéltnis von dissipierter Energie zu elastisch gespeicherter
Energie wihrend einer periodischen Deformation. Er kennzeichnet die mechanische
Déampfung oder die innere Reibung eines viskoelastischen Systems. Bei dem Grenz-
fall, wo der Wert von tand(w) gleich 0 ist, wird von einem rein elastischen Materi-
alverhalten gesprochen. Ein hoher Wert von tand(w) kennzeichnet ein Material
mit hohem nichtelastischen Verformungsanteil und hohem Dissipationspotenzial
[75]. Mit dem Beweis von Schwarzl [11] ldsst sich zeigen, dass folgende Beziehun-
gen gelten:

tand(w) = E () / E'(w) = J"() / J (). (2.17)

Gleichzeitig gilt, dass das Verhéltnis der Amplituden hinsichtlich Spannung und
Deformation in beiden Féllen gleich ist:

Eq(w) =1/ Jq(w) (2.18)

E(=1/J (. (2.19)

Es ist notwendig, die Tatsache zu erwihnen, dass die obigen Uberlegungen nur fiir
die dynamischen Materialfunktionen gelten. Aufgrund der Reziprozitdt entsteht
durch die Umrechnungsmoglichkeit der dynamischen Kennwerte eine deutliche
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Vereinfachung im Prozess der Materialcharakterisierung. Die Charakterisierung
des Werkstoffes mittels Temperatur- und Frequenzsweeps dient als Basis fiir die
Auswertung nach den Zeit-Frequenz-Verschiebungs-Prinzipien, die fiir ther-
morheologisch einfache Stoffe giiltig sind.

Das zeitlich-instabile viskoelastische Verhalten von glasartigen amorphen
Polymeren wurde bisher anhand der unterschiedlichen Reaktionen des amorphen
Materials auf diverse mechanische Lastfille erkldrt. Abgesehen von den &ufseren
mechanischen Auswirkungen auf das Werkstoffverhalten sind die Eigenschaften
der thermoplastischen Polymerbauteile stark von der sog. volumetrischen
Schrumpfung betroffen. Der Herstellungsprozess gemeinsam mit dem Abkiihlpro-
zess im Glaszustand stellen die physikalischen Ursachen fiir den Ubergang des Ma-
terials in dem thermodynamischen Nichtgleichgewichtszustand dar, der fiir die
zeitliche Werkstoffinstabilitdt verantwortlich ist. Das im Glaszustand vorliegende
instabile Werkstoffverhalten wird haufig als Volumenrelaxation bezeichnet. In Be-
zug auf die zeitabhingigen Relaxationsprozesse, die ihren Ursprung in der Materi-
alstruktur haben, wird in diesem Absatz die Volumenrelaxation als viskoelasti-
scher Effekt gesehen. Im Sinne von Relaxation zweiter Ordnung wurde auch der
Arbeitsbegriff ,Physikalische Alterung‘ etabliert, der anhand der Theorie des freien
Volumens veranschaulicht werden kann [16]. Um die Auswirkung des freien Volu-
mens auf das Werkstoffverhalten zu verstehen, muss von einem gummielastischen
Zustand des thermoplastischen Materials, oberhalb der Glasiibergangstemperatur,
ausgegangen werden. Der grundlegende Gedanke der Theorie vom freien Volumen
wurde von Schwarzl [11] als additiver Split des Polymervolumens v eingefiihrt,
womit gilt:

V= vy + Vg + Vg (2.20)

Amorphe Polymere im entropieelastischen Zustand bestehen laut den vorstehen-
den Uberlegungen aus dem Eigenvolumen der Molekiile v, aus dem Schwingungs-
volumen der Molekiile vy und aus dem freien Volumen v¢. Das Schwingungsvolu-
men entsteht durch die Eigenschwingungen der Makromolekiile, die aufgrund der
erhohten Temperatur um ihre Gleichgewichtslage die Warmeschwingungen aus-
fiihren. Im weiteren Verlauf verursacht das asymmetrische Potenzial der Anzie-
hungs- oder Abstoffungskréifte mit der steigenden Temperatur eine Erhohung des
mittleren Abstands der benachbarten Molekiile. Die weggeschwungenen Makromo-
lekiile bilden eine Leerestelle. Dieser Mechanismus unterstiitzt die Erweiterung des
freien Volumens im amorphen, entropieelastischen Werkstoffzustand. In der Regel
sind die amorphen Thermoplaste keine ideal homogenen Werkstoffe, wobei das
bestehende freie Volumen grofitenteils auf das Fertigungsverfahren zuriickzufithren
ist. Oberhalb des Glasiiberganges wird davon ausgegangen, dass der thermodyna-
mische Zustand des freien Volumens vy mit dem Zustand des Molekiilvolumens vy
im Gleichgewicht ist, weshalb hiufig vom sog. Gleichgewichtszustand gesprochen
wird. Die Beweglichkeit der Molekiile hédngt wesentlich vom Inhalt des freien Vo-
lumens ab. Unter Beriicksichtigung des Abkiihlvorganges sinken auch der Gehalt
des freien Volumens und gleichzeitig die Moglichkeit der Warmebewegungen von
Makromolekiilen. Mit der geringer werdenden Anzahl und Grofe der Leerstellen

21
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erh6hen sich die molekularen Anziehungskrifte, was sich auch in einer Verringe-
rung der Segmentbewegungen spiegelt. Die abnehmende Entropie des Systems
geht zudem mit eingeschrinkten Molekiilbewegungsmoglichkeiten einher. Eine
Uberschreitung der kritischen Temperatur, der sog. Glasiibergangstemperatur
(Tg), verursacht eine deutliche Beschrankung der Kettenkonformationen und friert
den Gehalt des freien Volumens ein. Dieses Materialverhalten ist stark tempera-
turratenabhéngig. Bei einer erh6hten Abkiihlrate verschiebt sich der Temperatur-
bereich des Glasiibergangs hin zu hoheren Werten. Dieses Phidnomen entsteht
durch schnelleres Erstarren von Strukturelementen. Der gleiche Effekt ist bei der
Verdichtung der Polymerschmelze mit erh6htem Druck zu beobachten. Die Aus-
wirkungen des aufgebrachten Drucks manifestieren sich in der Abnahme des Ge-
samtvolumens, wobei die Kompression der Schmelze hauptséchlich durch die Ver-
ringerung des freien Volumens verursacht wird. Die deutliche Abnahme des Ni-
veaus des spezifischen Volumens im gummielastischen Zustand wurde anhand der
steigenden Drucklast in [79] festgestellt. Die vorherigen Uberlegungen werden
durch die gemessene Abnahme des spezifischen Volumens, der Lochgrofse und des
freien Volumenbruchs am druckverdichteten PS und SAN anhand der Positron-
Anihilations-Lebensdauer-Spektroskopie unterstiitzt [18]. Die ausgepriagte Druck-
abhéngigkeit weist auf den signifikanten Einfluss des industriellen Fertigungsver-
fahrens hinsichtlich der Bildung des freien Volumens hin. Der Ubergang zwischen
dem entropieelastischen und dem Glaszustand, gemessen mittels TMA-Methode,
zeigt einen scharfen Knick. Durch die Extrapolation der gemessenen Werte in bei-
den Bereichen wird der Schnittpunkt erreicht, der die Glasiibergangstemperatur
definiert. Diese vereinfachte schematische Approximation der Glasiibergangstem-
peratur und der Temperaturratenabhéngigkeit ist auch in Abbildung 2.5 zu sehen.
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Abbildung 2.5 Schematische Darstellung der Glasiibergangstemperatur (links)
und der angedeuteten Temperaturratenabhéngigkeit des spezifischen Volumens v

(rechts).

Bei der Abkiihlung auf unterhalb der Glasiibergangstemperatur befindet
sich der amorphe Polymerwerkstoff im Glaszustand, wo die Entropie des Systems
durch die eingeschrinkte strukturelle Beweglichkeit deutlich niedriger ist. Daher
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kann der thermodynamische Gleichgewichtzustand nicht mehr eingestellt werden.
Das eingefrorene freie Volumen verliert aber nicht die Tendenz, aus dem Material
heraus zu diffundieren und das thermodynamische Gleichgewicht anzustreben. Die
daraus resultierende Volumenrelaxation ist eine Funktion von Zeit und Tempera-
tur. Dabei lassen sich die oben erwahnten Effekte, die den Nichtgleichgewichtszu-
stand begleiten, unter dem bereits eingefiihrten Arbeitsbegriff der physikalischen
Alterung zusammenfassen. Der thermodynamische Gleichgewichtszustand kann
nur im Spezialfall bei den amorphen Thermoplasten im Glaszustand erreicht wer-
den. Es handelt sich dabei um die Situation, in der das Material isotherm auf ei-
ner Temperatur direkt unten dem Glasiibergangsbereich gehalten wird. Die Be-
weglichkeit der Makromolekiile bleibt wegen der zugefiihrten Wérme immer noch
auf einem relativ hohen Niveau. Die giinstigen energetischen Bedingungen der
Strukturelemente ermdglichen den beschleunigten Ubergang zum Gleichgewicht,
wobei dieser Prozess materialspezifisch ist. Grundséatzlich kann aber bei dem Vo-
lumenrelaxationsprozess, der bei tiefer Temperatur stattfindet, davon ausgegangen
werden, dass das Volumengleichgewicht innerhalb der Lebensdauer des Materials
nicht erreicht wird. Diesen Alterungsprozess der amorphen Thermoplaste begleiten
Versteifungs- und Versprodungseffekte, die mit der Abnahme des freien Volumens
und der Zunahme von Materialdichte verbunden sind. Grundsétzlich hat die phy-
sikalische Alterung einen grofen Einfluss auf die resultierenden physikalischen,
thermischen und hauptséchlich die mechanischen Materialeigenschaften. Fiir einen
tieferen Einblick in die Thematik der physikalischen Alterung gibt es umfassende
Literatur [16,19-21]. Die detaillierte Analyse der physikalischen Alterung und die
anschliefsende thermomechanisch-konsistente Modellierung des Glasiiberganges
werden bei Mittermeier ausfiihrlich diskutiert [25]. Im Gegensatz zu der chemi-
schen Alterung, die durch die Kettenspaltung und die anschliefende Kettengestal-
tung in der spannungsfreien Lage représentiert wird, stellt die physikalische Alte-
rung einen reversiblen Prozess dar. Die gealterte Probe, die sich in einer thermo-
dynamischen Nichtgleichgewichtslage befindet, ldsst sich mithilfe einer Aufheizung
oberhalb der Glasiibergangstemperatur in den jungfraulichen Zustand transformie-
ren.

Um die unbestimmten Alterungseffekte des Fertigungsprozesses und die
Folgen des Glasiiberganges eliminieren zu kénnen, wurde dieser Vorgang auch mit
dem Probenmaterial durchgefiihrt. Die aus PC ausgeschnittenen Proben wurden
eine Stunde lang im Temperaturofen auf 160 °C gehalten. Daher wurden alle
nichtabgeklungenen Memory-Effekte und gleichzeitig die Phdnomene des unbe-
stimmten thermodynamischen Zustandes geloscht. Anschliefend wurden alle Pro-
ben gemeinsam auf Raumtemperatur abgekiihlt. Der Grundgedanke eines identi-
schen Abkiihlprozesses fiir alle Probekorper fithrt zur Einstellung eines néhe-
rungsweise gleichen Gehalts von eingefrorenem freiem Volumen, was auch gleiche
Alterungszustiande und gleiche Alterungsgeschwindigkeiten jeder Probe bedingt. In
Bezug auf das moglichst stabile Verhalten des Polycarbonats wurden die Messpro-
ben bei konstanter Raumtemperatur fiir 1,5 Jahre gehalten. Durch diese Wartezeit
konnte ein fortgeschrittener Alterungszustand im Probenmaterial angenommen
werden, der eine niedrigere Streuung in den Messdaten und einen geringeren Ein-
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fluss der Volumenrelaxation wiahrend des Messzyklus garantieren sollte. Nach Ab-
lauf der Probenvorbereitung befindet sich jede Probe in demselben Alterungszu-
stand, der auch als Ausgangszustand fiir die Langzeitkriechmessungen definiert ist.
Die physikalische Alterung muss vor allem beriicksichtigt werden, wenn die Lang-
zeitdaten aus Kurzeitversuchen generiert wurden. Die Erfahrung hat gezeigt, dass
dadurch das superponierte Kriechverhalten in hoheren Messzeiten deutlich iiber-
schétzt wird und es nicht die relevanten Charakterisierungsergebnisse darstellt.
Fiir solche Fille muss die sog. Zeit-Temperatur-Verschiebungsmethode um die
Zeit-Alterungszeit-Methode erweitert werden. Bei der Materialcharakterisierung
anhand der Kurzeitversuche spielt die physikalische Alterung keine entscheidende
Rolle. Dieser Erkenntnis kann anhand der experimentellen Beobachtung sowie
anhand der Publikation [24] belegt werden. Die Erklarung dafiir ist durch die aus-
gepriagte molekulare Umstrukturierung in der Anfangsphase nach der angebrach-
ten Last gegeben. Im Falle der Charakterisierung des Langzeitkriechverhaltens ist
der Volumenschrumpf in der makroskopisch ausgewerteten Kriechmessung enthal-
ten. Hierbei ist hauptsidchlich das linear-viskoelastische Polymerkriechverhalten
betroffen. Typische Auswirkungen der physikalischen Alterung auf das Langzeit-
kriechverhalten spiegeln sich im steiferen Deformationsverhalten mit entsprechen-
der Kriechgeschwindigkeitsreduzierung wider. Die Volumenrelaxation lduft ab dem
Moment der Abkiihlung des konkreten Materials unter die Glasiibergangstempera-
tur ab, wobei dieses Phinomen im Kriechexperiment parallel zum Retardations-
prozess betrachtet werden kann. Um die quantitative Auswirkung des Glasiiber-
gangs und die Effekte der Volumenrelaxation auf das mechanische Verhalten dar-
zustellen, wird das allgemein anerkannte Verfahren nach Stuik [16] diskutiert.
Schematisch ist das Struik-Verfahren in der Abbildung 2.6 dargestellt.
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Abbildung 2.6 Darstellung des Versuchsprinzipes nach Struik mit der Auswer-
tung der Kriechnachgiebigkeit J(t).
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Die obige Methode dient zur Beschreibung der Alterungseffekte wihrend eines
schrittartigen Langzeitkriechversuchs mithilfe unterschiedlich langer Belastungs-
und Entlastungsspannungsperioden, die auf den isotherm aufgeheizten Priifkorper
angebracht wurden. Die Alterungszeit beginnt mit dem Zeitpunkt t,o, an dem das
Material beim Abkiihlprozess die Glasiibergangstemperatur iiberschritten hat.
Diesbeziiglich liegt der Grundgedanke bei dieser Methode in der Beurteilung der
Kriechverldufe, die wahrend des Experiments ein unterschiedliches Alterungsni-
veau ta1, ta2, tag aufweisen. Die Auswertung dieser Messmethode, die nur fiir den
linear-viskoelastischen Deformationsberiech geeignet ist, besteht aus der Umrech-
nung der zeitabhingigen Dehnungen £(t) bei den Belastungszyklen auf die ent-
sprechenden Nachgiebigkeitskurven J(t). Zwischen den Belastungszyklen muss
dem Polymer ausreichend Zeit gegeben werden, damit dieses in den Ausgangszu-
stand kriechen kann und nur die Effekte der Alterung aus dem nachfolgendem
Belastungszyklus identifizierbar sind. In der Praxis hat sich das Verhiltnis von
1:10 von Belastungs- und Entlastungszyklus bewéhrt [16,25]. Das mittels des Stru-
ik-Verfahrens charakterisierte Werkstoffverhalten dient h&ufig als Basis fiir das
Zeit- Alterungszeit-Verschiebungsprinzip. In dieser Methode kann durch horizonta-
le Verschiebungen der gegebenen Nachgiebigkeitskurven auf der logarithmischen
Zeitachse eine Masterkurve gebildet werden. Die auf die Referenzalterungszeit be-
zogene Masterkurve liefert die sogenannten Verschiebungsfaktoren. Aus diesen
und den zugehorigen Alterungszeiten konnen die Parameter der Beziehung fiir die
Beschreibung der effektiven Zeit gewonnen werden. Die neu umgerechnete Zeit
bietet anschlieffend eine Alternative fiir die Versuchszeit der Masterkurve, die aus
der Zeit-Temperatur-Verschiebungsmethode gewonnen wurde.

Die Auswirkungen der physikalischen Alterung auf das amplitudenabhéngi-
ge, nichtlineare Kriechverhalten stellen sich deutlich komplexer dar. Struik hat bei
seinem lastabhéngigen Torsionsversuch gezeigt, dass die Aufbringung der zusatzli-
chen Lastimpulse die Menge des freien Volumens im Material erweitert. Der Effekt
des induzierten Volumens wurde ,Reaktivierung‘ genannt und versetzt das gealter-
te Material in einen jlingeren Zustand [23]. Das gleiche Phdnomen hat McKenna
mit amorphen Polymeren im Glaszustand untersucht. Im Gegensatz zu den
Schlussfolgerungen von Struik beschreibt McKenna die Auswirkungen der aufs
Glasmaterial angebrachten Last als Alterungsbeschleunigung. Nach dieser Aussage
lasst sich der Werkstoff bei Verformung verdichten, was eine Abnahme des freien
Volumens verursachen soll. Ausgehend von einem Zugversuch sind nicht nur Ge-
staltsénderungen, sondern auch die Anregung des Volumens zu erwarten. Die bis-
herigen Untersuchungen zur ,isochoren Unabhéngigkeit’ von glasartigen Polymeren
bei unterschiedlichen Lastfillen sind ausfiihrlich diskutiert in [25]. Jedoch wurde
bis jetzt nicht eindeutig festgestellt, welche Phinomene im amplitudenabhéngigen
Deformationsbereich zu beriicksichtigen sind. Die Untersuchung der physikalischen
Alterung erfordert einen hohen experimentellen Aufwand, der haufig auch wider-
spriichliche und schlecht reproduzierbare Ergebnisse liefert. Aufgrund eines Man-
gels an zuverlissigen Mess- und Auswertungsverfahren, die die Anderung des Ni-
veaus der physikalischen Alterung in durchgefiihrten lastabhéngigen Zugversuchen
beriicksichtigen wiirden, wird auf diese Effekte in Rahmen dieser Arbeit nicht
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mehr eingegangen werden. Die genaue Charakterisierung und eine einheitliche Be-

schreibung der physikalischen Alterung stellen auch heutzutage trotz der langjah-
rigen Forschung im Bereich der Polymerwissenschaft eine Herausforderung dar.
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3 Entwicklung des Kriechpriifstandes

3.1 Konfiguration des entwickelten Priifstan-
des fiir Langzeit-Kriechmessungen

Kommerzielle Priifmaschinen sind auf dem Markt hauptséchlich als Univer-
salpriifmaschinen zu finden. Das Messportfolio der Universalpriifmaschinen ist
durch ein breites Anwendungsfeld gekennzeichnet. Diesbeziiglich bietet die univer-
selle Maschinenausfithrung diverse Priifablaufeinstellungen, die fiir die Charakteri-
sierung der Materialeigenschaften unter statischer, quasi-statischer und dynami-
scher Anregung geeignet sind. Grundsatzlich wird dabei die Zug-, Druck- oder
Torsionsbewegung ausgeniitzt. Im Allgemeinen ist die Genauigkeitsklasse der Uni-
versalpriifvorrichtung stark von der verwendeten Maschinenausstattung und der
Robustheit abhéngig, wobei auf die konkreten Messanforderungen zu achten ist.
Abgesehen von den Anwendungsmoglichkeiten der Allzweckmaschinen wird bei
der Sonderanwendung haufig eine Nachriistung bzw. Optimierung des Messprozes-
ses erforderlich. In diesem Zusammenhang ist auch eine Langzeitkriechmessung zu
sehen, wo die langen Messzeiten gleichzeitig fiir die Ineffizienz des Charakterisie-
rungsprozesses verantwortlich sind. Einer der moglichen Ansétze zur Optimierung
des Messprozesses wird durch die Entwicklung der Einzweckmaschine gegeben.
Ausgehend von diesem Konzept kann eine einfache Erweiterung der Priifstandan-
zahl vorgenommen werden, was den Charakterisierungsprozess deutlich beschleu-
nigen soll. Der Entwicklungsprozess der Kriechpriifstinde bietet eine einzigartige
Gelegenheit, sich hauptsédchlich mit den Herausforderungen zu befassen, die direkt
mit den Optimierungsmafnahmen des Langzeitmessprozesses zusammenhingen.
Dementsprechend wurden beim Vorentwurf und beim Priifstandaufbau erhéhte
Anspriiche an die mechanische und die messtechnische Genauigkeit bzw. Stabilitét
gestellt. Eventuelle Stabilitdts- bzw. Regelungsgenauigkeiten sind fiir die falsche
Bestimmung der Kriechgeschwindigkeit im Auswerteprozess verantwortlich. Dies
kann negative Auswirkungen auf den Prozess der Materialmodellauswahl bzw. der
Modellparametrisierung haben. Um diese Risiken weitestgehend eliminieren zu
konnen, wurden alle moglichen kritischen Messeinfliisse auf das Materialverhalten
identifiziert und anschlieffend im Konstruktionsentwurf beriicksichtigt. Die voll-
standige Maschinenbeschreibung mit den zugehorigen Hardware- sowie Software-
komponenten, zusammen mit ihren Funktionseigenschaften, wird in den folgenden
Unterkapiteln und in [80] detailliert beschrieben und diskutiert.



3 Entwicklung des Kriechpriifstandes

3.1.1 Arbeitsprinzip und Anwendungsbereich

Die priméren Anforderungen an das entwickelte System bestehen, ausge-
hend von den technischen Moglichkeiten, die heutzutage bei der Methodenent-
wicklung zur Verfiigung stehen, in der hohen Regelungsstabilitit sowie Mess- und
Regelungsgenauigkeit und der geringe Wartungs- und Montagekomplexitit in Be-
zug auf eine kostengiinstige Losung. Die Komplexitit der materialbezogenen Ei-
genschaften betont die Bedeutung der Messzuverldssigkeit und weist auf die Not-
wendigkeit der Anwendbarkeit in beiden moglichen Deformationsbereichen hin.
Die Frage nach der Effizienz und der Wirtschaftlichkeit der potenziell durchge-
fiihrten Langzeitmaterialcharakterisierung ist im Hinblick auf lange Messzeiten
von besonderer Relevanz. Die langen Messzeiten stellen hohe Anspriiche an die
gewdhlten mechatronischen Komponenten, die sowohl Alterungseffekten als auch
thermischen Einfliissen ausgesetzt sind. Der Grundgedanke der genauen Material-
charakterisierung der thermoplastischen Stoffe in Kriechversuchen basiert auf ei-
ner préazisen und stabilen Deformationsmessung, die durch eine robuste und mog-
lichst genaue Spannungs- und Temperaturregelung bedingt ist. Im Folgenden wird
die Grundbeschreibung des Arbeitsprinzips des entwickelten experimentellen
Setups gegeben.

Die Einstellung der konstanten Spannung des entwickelten experimentellen
Setups wird mithilfe von Gewichten realisiert, die manuell auf den Priifkérper auf-
gebracht wurden. Die alternativen Methoden, die fiir diese Funktion geeignet sind,
bestehen in der moglichen Anwendung von Schrittmotoren, Aktuatoren bzw.
Pneumotoren. Aus Griinden der Genauigkeit und der Ansteuerungskomplexitét
sind die erwdhnten Geréte fiir die Langzeitregelungsprobleme nicht vollkommen
geeignet. Abgesehen davon stellen diese Alternativgerite einen deutlich héheren
Preisaufwand dar und erfordern ein stabiles, temperaturunabhingiges Kraftsignal.
Durch das Messsignal des Kraftsensors wird eine zusatzliche Ungenauigkeit einge-
fiihrt. Das Funktionsprinzip der gewohnlich verwendeten industriellen Kraftsenso-
ren basiert auf der Stérung des Spannungsgleichgewichts zwischen der Ausgangs-
und der Speisespannung an einer Wheatstone’schen Messbriicke. Die entscheiden-
de Anderung der Ausgangsspannung wird durch die Widerstandséinderung der
gedehnten Dehnungsmessstreifen (DMS) verursacht, die auf den belasteten Teil
des Kraftsensors aufgeklebt sind. Die angenommenen Regelungsabweichungen ent-
stehen aus der Verdnderung der physikalischen Eigenschaften der DMS und der
Klebeschnittstellen unter Auswirkung von Zeit, Temperatur, Lastniveau oder
Feuchteumgebungsbedingungen, die generell in einem Langzeittest nur schlecht
oder nicht zu vermeiden sind. Grundsatzlich handelt es sich an dieser Stelle um
das Kriech- und Alterungsverhalten der DMS-Polymerfolie und der Klebeschicht.
Bei der Beseitigung der Temperatureffekte wird die Selbstkompensation von DMS
genutzt, gleichzeitig werden bei Bedarf die Temperaturdehnungen mithilfe von in
geeigneter Weise geschalteten zusétzlichen DMS kompensiert. Hierbei ist anzu-
merken, dass keine der oben angegebenen Kompensationsmethoden die entstehen-
den Effekte vollkommen eliminiert, wie es idealerweise wiinschenswert wére. In
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Kombination mit den Alterungs- und Kriecheffekten kommt es in den spannungs-
gesteuerten Langzeitversuchen unter anderem zur Nullpunktverschiebung, die
auch eine mogliche Ursache fiir entstandene Ungenauigkeiten darstellt. Die bereits
vorgestellte Kraftkonstanthaltung erfordert weder eine zusétzliche Hardware noch
komplexe Regelungsverfahren und stellt daher eine einfache und effektive Losung
dar. Die wesentlichen Vorteile dieser Methode bestehen in der Langzeitstabilitét,
einer sehr langen Lebensdauer und hochster Genauigkeit, die nicht von den Eigen-
schaften eines softwarebasierten Systems abhingt, wie das bei elektromechani-
schen Geréten der Fall wire. Diese Tatsache ermdglicht es, sich mehr auf die Pra-
zision des mechanischen Systems zu konzentrieren, das einen signifikanten Einfluss
auf den Messverlauf hat und eine potenzielle Ungenauigkeitsstelle darstellt. Das
Skelett der Maschine bilden Aluminiumprofile. Die weiteren Trigerelemente be-
stehen aus rostfreiem Edelstahl. Um die Rahmenverformung gering zu halten,
wurde das Belastungshochstgewicht auf 50 kg festgesetzt. Die Uberschreitung der
maximalen Gewichtsgrenze ist aber auch aus Platzgriinden nicht moglich. Bei der
Lasteinstellung stehen grundsétzlich 5-kg-Gewichtscheiben zur Verfiigung, die auf-
grund der einseitig ausgefristen Rille auch wéihrend des Experiments jederzeit ab-
nehmbar sind. Die zusétzlich geschliffenen Edelstahlscheiben mit dem Gewicht
von 0.1 kg, 0.05 kg und 0.01 kg dienen in der Regel der Verfeinerung der aufge-
brachten Gewichtskraft. Unabhéngig von der Belastungsmethode besteht bei der
Einstellung der erwiinschten Spannung die Moglichkeit den Querschnitt der ge-
messenen Zugprobe zu dndern.

Die Betriebstemperatur T wird wahrend eines Versuchs mithilfe der Tem-
perierkammer konstant gehalten. Jede Kammer befindet sich im oberen Teil des
Setups und entspricht hochsten Genauigkeitsanforderungen, die fiir Kriechexperi-
mente mit Polymeren notwendig sind. Die Positionierung der Kammer beriicksich-
tigt den moglichen Einfluss der Temperatur auf die empfindliche Mess- und Leis-
tungstechnik. Die maximale Betriebstemperatur jeder Kammer betragt T=170 °C.
Aus Sicherheitsgriinden ist jede Kammer mit einem NOT-AUS-Knopf ausgeriistet.
Die Verwendung des Sicherheitsknopfes trennt alle elektrischen Gerédte vom Netz
und verhindert eine Uberhitzung. Die weiteren Sicherheitsmaknahmen mit der
konkreten Spezifikation werden in den folgenden Kapiteln ausfiihrlich diskutiert.

Ausgehend von der kostengiinstigsten Konstruktionsvariante wurde die ur-
spriingliche Anordnung der einzelnen Messapparaturen mit den zugehorigen Tem-
perierkammern in einem gemeinsamen Rahmen aus Aluprofilen vorgeschlagen.
Diese Variante hat sich aber im Testbetrieb des Prototyps mit zwei Priifstdnden
als ungeeignet erwiesen. Trotz sehr vorsichtiger, manueller Bedienung der Getrie-
bekurbel bei der Probenbelastung wurde das Messsignal der parallellaufenden
Messung durch signifikante Erschiitterungen beeinflusst. Die Ubertragung von
Vibrationen zusammen mit den Temperatureinfliissen der zweiten Temperier-
kammer auf den parallellaufenden Messablauf repriasentieren die wichtigsten
Griinde fiir die gegenseitige Entkopplung der einzelnen Maschinen. Unter Beriick-
sichtigung dieser Erfahrungen wurden anschliefsend fiinf unabhéngige Kriechma-
schinen aufgebaut. Die grofse Anzahl von Kriechpriifstianden erhéht die Messkapa-
zitdt und beschleunigt den Materialcharakterisierungsprozess deutlich. Bei diesem
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Konzept ist anzumerken, dass jede Maschine iiber die Md&glichkeit unterschiedli-
cher Spannungs- und Temperatureinstellungen verfiigt. Die praktische Ausfiithrung
von allen fiinf Maschinen ist in Abbildung 3.1 zu sehen.

Abbildung 3.1 Darstellung der gebauten Kriechpriifstdnde.

3.1.2 Ausfiihrung des mechanischen Messsystems

Dieser Teil der Arbeit beschéftigt sich mit der Konstruktion der mechani-
schen Maschinenvorrichtung. Hierbei werden auch die Funktionseigenschaften der
konkreten Maschinenausriistung diskutiert. Im Hinblick auf die Zuverlassigkeit der
Langzeitkriechergebnisse, die mit der Komplexitéit der Materialeigenschaften, dem
breitem Spektrum an materiellen Abhéngigkeiten und der grofen Sensitivitit be-
ziiglich aduferer Einfliisse zusammenhéngt, ist die Optimierung des Langzeit-
messablaufs dufserst relevant. Unter der verlangten Optimierung wird der Entwurf
von Maschinenteilen, Konstruktionselementen und mechatronischen Bauteilen ver-
standen, die das Auftreten systematischer sowie auch zufélliger Mess- und Rege-
lungsfehler minimieren oder vollkommen eliminieren. Eine der genannten Materi-
aleigenschaften, die eine wichtige Rolle in der Entwicklung des Kriechverlaufs
spielt, wird haufig als Memory-Effekt bezeichnet. Wenn das Material vor dem
Versuch be- und entlastet wird, fiihrt diese Zustandsinderung zur Neuanordnung
der urspriinglichen inneren Struktur des Materials. Beispiele fiir dieses Phidnomen
sind Relaxations- und Kriecherholungsprozesse, die im realen Kriechzugversuch
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die Kriechgeschwindigkeit negativ beeinflussen. Ausgehend von dem viskoelasti-
schen Charakter des Materials reagieren die Zugproben auf die unerwiinschte Vor-
konditionierung, die beim Einklemmprozess vorkommt, empfindlich. Das Niveau
héngt daher stark von der Bedienerfiahigkeit sowie der Einklemmtechnik und der
Achsenausrichtung des Priifstandes ab. Auf dieser Tatsache basiert der Entwurf
des gesamten Klammersystems. Das vorgeschlagene Konzept ist im mittleren Be-
reich in der Abbildung 3.2 zu sehen.

Abbildung 3.2 Entwurf des experimentellen Setups mithilfe eines CAD-
Modells (links mit Markierung: 1-Maschinenrahmen, 2-Klammersystem, 3-Nut-
Kugellager, 4-Belastungsgewichte, 5-Getriebe, 6-Sensor, 7-MSE1000 Auswer-
teeinheit, 8-DAQ Ausriistung, 9-Temperierkammer, 10-Temperatur-Relais),
Darstellung des mechanischen Maschinenteils (in der Mitte) und reale Maschi-
nenausfithrung (rechts).

Die Abbildung 3.2 zeigt aufer den Details des mechanischen Maschinenteils (in
der Mitte) auch den Vergleich zwischen dem CAD-Modell (links) und der realen
Maschine (rechts). Das zugehorige CAD-Modell beinhaltet die ausfiihrliche Be-
schriftung der verwendeten Maschinenkomponenten.

Das gesamte Klammersystem wurde aus rostfreiem Stahl gefertigt. Um ei-
nen einachsigen Spannungszustand in der belasteten Zugprobe zu erzielen und eine
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moglichst geringe Klammernachgiebigkeit zu erreichen, bestehen die obere sowie
die untere Spannklammer nicht aus beweglichen Teilen. Der Klammerkorper wur-
de aus einem Materialblock herausgefriast. Anschlieffend wurden auf dem Klam-
merkorper die zusédtzlichen Spannbacken fest angeschraubt. Die geriffelte Oberfla-
che der Spannbacke, die mit dem Probenmaterial in Kontakt kommt, stellt eine
rutschfreie Probenbelastung sicher. Dabei ist offensichtlich, dass die dargestellte
Einklemmmethode nur fiir eine einzige Probendicke ausgelegt ist. Um diesen
Nachteil zu beseitigen, wurden fiir alle Maschinen Einspannbacken in drei unter-
schiedlichen Breiten gefertigt. Diese Erweiterung ermoglicht es, Proben mit
0,75 mm, 2 mm und 3 mm Probendicke auf jeder Maschine zu befestigen. Das
Einklemmen der Zugprobe erfolgt nach der elastischen Deformation des Klammer-
korpers, die durch Festziehen der durchlaufenden Schraube realisiert wird. Das
Klammersystem ist mit dem zugehorigen Gestdnge im CAD-Modell in Abbildung
3.2 mit der Nummer 2 bezeichnet. Auf dieser Abbildung ist die Position des obe-
ren Klammerteils zu sehen, die fest mit dem Maschinenrahmen verbunden ist. Der
untere Klammerteil besteht aus drei Teilen; der Klammer selbst, der Klam-
mernutwelle und dem Gewichthalter. Die genaue Ausrichtung des unteren Klam-
merteils auf das fixierte Oberteil wird durch die beidseitige Einklemmung vom
Stahlstreifen realisiert. Im néchsten Schritt wird die doppelt gefiihrte Klam-
mernutwelle mithilfe der Nut-Kugellager auf die Traverse angeschraubt. Im Ver-
gleich zum oberen Klammerteil besitzt diese Verbindung einen Freiheitsgrad, der
eine reibungslose Bewegung der Nut-Welle in der Kugellagerfiihrung erlaubt. Die
Idee der vorgeschlagenen Wellenlagerung berticksichtigt die Notwendigkeit, uner-
wiinschten Vorkonditionierungseffekten vorzubeugen. Hierbei iibertrigt sich das
Drehmoment bei der Probeneinklemmung vom Momentschliissel durch die Form-
verbindung zwischen der Wellennut und den Kugelteilchen der Lager auf die steife
Traverse des Rahmens. Das entstandene Moment wird dadurch nicht in die Probe
iibertragen, sondern mit dem Rahmen entnommen. Eine weitere Bewegungsinsta-
bilitat, die im Konstruktionsprozess zu beriicksichtigen ist, wird durch das mogli-
che Spiel in der Wellenverbindung bedingt. Das Spiel in der Wellenlagerung tragt
zu Ungenauigkeiten in der Bewegung und der moglichen rdumlichen Probenbelas-
tung bei. Aus diesem Grund ist die Welle in dem Flanschkugellager mit leichter
Vorspannung beaufschlagt. Im CAD-Modell in Abbildung 3.2 sind die Flansch-
Nut-Kugellager mit der Nummer 3 markiert.

Vor der Messung wird der Gewichtshalter des unteren Klammerteils mit
der verlangten Anzahl von Gewichtscheiben beladen. Die Entfernung der unteren
Klammer von der oberen kann mithilfe des selbsthemmenden Spindelhubgetriebes
eingestellt werden. Das erwidhnte Getriebe befindet sich unter dem unteren
Klammerteil und ist mit der Nummer 5 im CAD-Model in der Abbildung 3.2 ge-
kennzeichnet. In Bezug auf die verlangte Klemmenentfernung hélt die manuell
einstellbare Trapezgewindespindel des Getriebes das beladene untere Klammerteil
in der bestimmten Position. Im Falle einer eingeklemmten Probe erfolgt die Belas-
tung der Probe nach dem manuellen Herunterkurbeln der Getriebeschraube. An-
schlieffend dient die obere Stiitzfliche der entlasteten Spindel als Sicherheitsan-
schlag und schiitzt die Messsensoren vor einer moglichen Uberlastung. Eine solche
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Situation kann vorkommen, wenn die gedehnte Probe den Bereich des tertiiren
Kriechens erreicht. Hierbei reifst aufgrund der Querschnittschidigung die gemesse-
ne Probe, was den Anprall des beladenen Klammerteils auf der Stiitzflache der
Gewindespindel verursachen wiirde. Bei der Einstellung der Position des Sicher-
heitsanschlages ist aber die Sensormesslénge und Sensorposition zu beachten. Im
mittleren Bereich des CAD-Modells in Abbildung 3.2 ist die Messstelle mit der
Position des Spindelhubgetriebes dargestellt.

Den Schliisselteil der gesamten Maschine stellt der Messsensor dar. Die
Wahl der Messtechnik sowie der Messprozedur folgt strengsten Auswahlkriterien.
Die Anforderungen an die Sensorausstattung der Maschinen sind eng mit einer
prazisen Temperatur und konstanter Spannung verkniipft, wobei die Sensoraus-
riistung iiber hochste Sensitivitdt verfiigen muss. Anhand der Messsensitivitét
konnen die eventuellen Systemungenauigkeiten im Feineinstellungsprozess oder im
Validierungsprozess rechtzeitig erkannt werden. Anschlieftend sind es die Genauig-
keit und die Messstabilitét, die die wichtigsten Messeigenschaften definieren. Die
urspriingliche Idee der lokalen optischen Dehnungsmessung direkt an der Probe
durch das Temperaturkammerfenster wiirde beziiglich der sehr hohen Anspriiche
an die Messgenauigkeit eine sehr teuere Losung vorstellen. Ausgehend von diesen
Uberlegungen wurde eine Kontaktmessung der globalen Deformation des in der
Serie geschalteten mechanischen Systems vorgeschlagen. Die Messstelle besteht
aus dem Messtaster, der mithilfe des positionierbaren Sensorhalters in einer be-
stimmten Lage unter dem unteren Klammerteil befestigt ist. Das Kontaktmess-
prinzip mit der Messausriistung ist im mittleren Bereich der Abbildung 3.2 darge-
stellt. Der Messbolzen des Messtasters der Firma Heidenhain wurde mithilfe der
kurzen Gewindestange (mit dem Gewinde M2.5) mit der Nut-Welle des unteren
Klammerteils fest verbunden. Hierbei entsteht aufgrund der eventuellen Monta-
geungenauigkeit die Moglichkeit, dass auf den Messbolzen des Sensors eine Radi-
alkraft wirkt. Mithilfe der prézisen Ausrichtung der Messbolzenachse mit der ge-
nannten Nut-Wellen-Achse kann dieser unerwiinschte Effekt minimiert werden.
Obwohl diese Verbindung keine ideale Losung darstellt, kann die Zuverléssigkeit
von Langzeitmessungen im Bereich groferer Deformationen sowie auch im linear-
viskoelastischen Bereich der infinitesimalen Deformationen garantiert werden. Die
Materialcharakterisierung im linearen Deformationsbereich ist durch hochste An-
spriiche an die Messstabilitidt gekennzeichnet. Wiirde die eventuell freie Messbol-
zenantastung im linearen Messbereich auftreten, wére die Oberflichenbewegung
des Messeinsatzes im Mikrometerbereich zu erwarten. Das Funktionsprinzip der
verwendeten Heidenhain-METRO-Messtaster basiert auf der photoelektrischen
Abtastung eines inkrementellen Mafstabs. Dadurch werden mithilfe der Photo-
elemente sinusformige Ausgangssignale mit sehr kleiner Signalperiode (2 um) gene-
riert, die gleichzeitig dem Malfsstabinkrement entsprechen. Die robuste, tempera-
turresistente Sensorausfithrung verfiigt iiber 12.75 mm Messweg mit einer Mess-
genauigkeit von +0.2 ym. Ausgehend von dem Funktionsprinzip ist der optische
inkrementelle Messtaster Heidenhain METRO durch eine hohe Messstabilitidt ge-
kennzeichnet.
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Die gemessene Gesamtverschiebung besteht aus der Summe von Verschie-
bungen der einzelnen Elemente in der Messkette. Die in Serie geschalteten Klam-
merteile sind im Vergleich zu der gemessenen Probe durch eine deutlich hohere
Steifigkeit gekennzeichnet. Diese Eigenschaft wurde bei der Materialcharakterisie-
rung im nichtlinear-viskoelastischen Deformationsbereich ausgeniitzt, wo aufgrund
der deutlich grofseren Probendeformation die Maschinendeformation vernachlés-
sigbar klein ist. Diese Vereinfachung gilt fiir die Materialcharakterisierung im Be-
reich von infinitesimalen Deformationen nicht. In Bezug auf das gemessene Pro-
benmaterial kann in diesem Bereich die Probendeformation pro Tag sogar nur ein
paar Mikrometer betragen. Die reine Maschinendeformation Aly; bei der héchsten
Beladung (50 kg) entspricht der Deformation von Aly = 4 +0.6 ym, was einen
signifikanten Betrag ausmacht. Daher wird eine Kompensationsmethode erforder-
lich. Um die unerwiinschte Maschinendehnung aus der Gesamtdehnung auszu-
schlieffen, wird die Subtraktion der Blindmessung von der realen Messung durch-
gefiihrt. Zu diesem Zweck wird die Blindkurve mit einer Stahlprobe gemessen. Die
Stahlprobe dient in diesem Fall als Verbindungszwischenelement, daher wird der
Klemmenabstand bei der Probeneinklemmung moglichst klein gehalten, so dass
die Probenverformung null bleibt. Bei dem Kriechversuch unter erhéhten Tempe-
raturen treten die Temperaturausdehnungsphédnomene in dem Klammersystem, in
der gemessenen Probe sowie in dem Messtaster auf. Zusétzlich stellt die erhéhte
Umgebungstemperatur ein Uberhitzungsrisiko fiir die empfindliche Sensorelektro-
nik dar. Um diese Effekte zu minimieren, wurde der Messsensor von der Tempera-
turquelle entfernt. Diesbeziiglich scheint der Einfluss des Wéarmestroms aus der
Temperierkammer auf den Sensor vernachléssigbar klein zu sein. Die Ausdeh-
nungseffekte der einzelnen Klammerelemente bis zu den Messbolzen kénnen mit-
hilfe des gewohnlichen Kalibrierprozesses im stationdren Temperaturzustand aus
dem Messsignal auskompensiert werden. Fiir die Datensammlung der einzelnen
Sensoren ist die Auswerteeinheit MSE 1000 verantwortlich. Anschlieffend wurde
der Datenaustausch zwischen der Auswerteeinheit und dem Computer mithilfe der
selbstprogrammierten Bedieneroberflache in der Programmierumgebung LabVIEW
realisiert. Die detaillierte Erklarung der Einstelloptionen und des Funktionsprin-
zips, der einzeln entwickelten Bedieneroberfldchen erfolgt im Kapitel 3.1.4.

3.1.3 Ausfithrung der Temperierkammer

Die thermoplastischen Werkstoffe sind durch eine starke Temperaturab-
héngigkeit gekennzeichnet. Dies ist auf die innere Struktur der Thermoplaste zu-
riickzufiihren. Um die Temperaturabhéngigkeit genau untersuchen zu kénnen, ist
eine Temperierkammer mit einem stabilen und homogenen Temperaturprofil er-
forderlich. Die moglichst verlustfreie Konstruktionsausfiihrung und ein robustes
sowie genaues Regelungsprinzip mit ausreichend dimensionierten Heizelementen
reprisentieren die wichtigsten Bausteine bei dem Konzeptentwurf. In der Wahl
des Arbeitsprinzips spiegeln sich die Anforderungen der homogenen Probentempe-
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raturverteilung mit der Fahigkeit zur stabilen Temperaturregelung ohne zusitzli-
ches Stickstoff-Kiihlaggregat wider. Dabei soll eine kostengiinstige Konstruktion
mit einer einfachen Probenmanipulation und Montageweise garantiert werden.

Ausgehend von diesen Uberlegungen ist der Tempereierkammerinnenraum
mithilfe der Trennwand auf zwei benachbarte Teile verteilt. Die Aufteilung des
Innenraumes lasst sich auf das Funktionsprinzip zuriickzufiihren, bei dem die er-
zeugte kreisformige Luftstromung die Probe von jeder Seite gleichméfig erhitzt.
Die anschauliche Darstellung des Funktionsprinzips ist auf der rechten Seite der
Abbildung 3.3 zu sehen. Anhand des CAD-Modells in Abbildung 3.3 sind alle
Konstruktionsteile der Temperierkammer mit dem eingebauten Klammersystem zu
erkennen.
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Abbildung 3.3 Isometrischer Blick ins Innere des CAD-Modells der Temperier-
kammer (links mit Markierung: 1-Kammerrahmen, 2-Isolierungsplatten, 3-PVC-
Abdeckung, 4-Klammersystem, 5-Radialventilator, 6-Heizspirale, 7-Trennwand aus
Edelstahlblech), Darstellung der kreisformigen Luftstromung in der aufgebauten
Temperierkammer (rechts).

Die Unempfindlichkeit des in der Temperierkammer gepriiften Priiflings auf
Raumtemperaturschwankungen wurde mithilfe einer ausreichenden Isolierung er-
zielt. Die Nummer 1 in der obigen Abbildung bezeichnet den Kammerrahmen, der
aus Aluminiumprofilen besteht. Die daran befestigten Isolierungsplatten, die in der
obigen Abbildung als Nummer 2 gekennzeichnet sind, bilden Innenraum der Tem-
perierkammer, dessen Volumen auch in Bezug auf eine homogene Temperaturver-
teilung optimiert wurden. Weiterhin bietet die obige Abbildung einen Blick auf die
gegenseitige Anordnung der einzelnen Kammergerdte, die sich hinter der Trenn-
wand befinden. Wie es in dem CAD-Modell in Abbildung 3.3 dargestellt ist, wur-
den der Radialventilator sowie die Heizspirale auf der hinteren Isolierungswand
auflerhalb der Kammer befestigt. Die genannten Geréte sind mit den Nummern 5
und 6 in der Abbildung 3.3 zu erkennen. Da sich die hochste erlaubte Betriebs-
temperatur des Ventilatormotors deutlich unterhalb der héchsten Kammerbe-
triebstemperatur befindet, schiitzt die Motorpositionierung das Aggregat vor
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Uberhitzung. Die Radialschaufeln wurden in Richtung der Heizspirale orientiert,
um die erhitzte Luft hinter der Trennwand in die Probenumgebung auszupusten.
Ausgehend von einer gleichméfig temperierten Heizspirale auf der ganzen Lange
entspricht die Hohe des Kammerinnenraumes der Liange der Heizspirale sowie dem
Durchmesser der Ventilatorschaufeln. Diese Mafknahme ermoglicht eine gleichmé-
kig erhitzte Luftstromung entlang der ganzen Kammerhohe, was bei der Vermei-
dung der Bildung von Temperaturgradienten in der langgezogenen Probe eine we-
sentliche Rolle spielt. Diesbeziiglich tridgt auch das geringe Kammervolumen mit
einstellbarer Liifterdrehzahl zu einer deutlich verbesserten Temperaturfeldhomo-
genitit sowie zur Kammerfunktionalitit bei. Die kreisformige Luftstromung wurde
durch Antreiben der erhitzten Luft mithilfe der Schaufeln des Radialventilators in
die Radialrichtung erzielt. Die erhitzte Luft strémt durch die Ubergangsliicke ent-
lang der Isolierungswand zur Probenposition und schliefft den Kreislauf mit der
Riickkehr hinter die Trennwand. Die Trennwand ist aus Edelstahlblech gefertigt
und auf dem CAD-Modell mit der Nummer 7 gekennzeichnet. Die genaue Rege-
lung des Systems ohne Notwendigkeit einer zusitzlichen Nachkiihlung mithilfe des
Stickstoff-Kiihlaggregats wird durch den hinter der Trennwand erzeugten Wérme-
fluss gewéhrleistet. Dieser ist durch die starke Luftstromung des Radialliifters be-
dingt. Aufserdem ist fiir die Genauigkeit des Regelungsprozesses die Position des
Thermoelements bedeutend. Dessen Positionierung direkt in der Probenumgebung
ermoglicht es, die gewiinschte Probentemperatur genau auszuregeln. In jeder
Kammer befinden sich drei Thermoelemente. Um die maximale Betriebstempera-
tur der Spirale iiberwachen zu konnen, ist das zweite Thermoelement in der Heiz-
spirale eingebaut. Das weitere Thermoelement der Heizspirale wird als Tempera-
turfiiller fiir das Temperaturiiberwachungsrelais ausgeniitzt. Wie erwéhnt, dient
das Analogsignal aus dem Kammerthermoelement mit dem Temperatursollwert
zur Auswertung der Fehlergrofe in der Regelungsschleife. Der letzte Kammerbe-
standteil ist mit der Nummer 4 gekennzeichnet. Es sind die aus PVC gefertigten
Abdeckungsplatten. Die Tiirabdeckung mit der Tiirisolierungsplatte wurde mit
einer in der Mitte platzierten Funktionséffnung ausgestattet, die bei der Proben-
einklemmung ins untere Klammerteil hilfreich ist.

Das vorgeschlagene Design der Kammer wird schlieflich um ein prazises
Regelungsverfahren erweitert. Die Datenerfassung sowie der Temperaturrege-
lungsprozess erfolgen automatisch iiber eine computergesteuerte Software. Ein ver-
einfachtes Regelungsschema ist in Abbildung 3.4 dargestellt. In dieser Abbildung
sind die Arbeitssignale mit der verwendeten Aktions- und Sicherheitstechnik wie z.
B. Spirale, Leistungsregler, oder Uberwachungsrelais dargestellt. Gleichzeitig er-
moglicht dieses Schema ein Verstdndnis des vorgeschlagenen Prinzips der Proben-
temperierung.
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Abbildung 3.4 Schematische Beschreibung des Temperaturregelungsprinzips.
Die  Zahlen  bezeichnen: 1-Steuercomputer, 2-DAQ-Ausstattung, 3-
Leistungssteller, 4-Temperaturkammer, 5-Temperaturrelais.

Ein breites Anwendbarkeitsfeld, eine problemlose und einfache Kommuni-
kationsfahigkeit der Operationsgerdte mit der Steuersoftware, ein modularer und
leistungsstarker Aufbau der Steuerungseinheit gehoren bei der Systementwicklung
zu den entscheidenden Grundanforderungen. In Bezug auf die obigen Anforderun-
gen basiert das entwickelte mechatronische Regelsystem hauptsédchlich auf der
Software-, ebenso wie der Hardwareausstattung von der Korporation National In-
struments (NI). Deren Programmiersprache LabVIEW zusammen mit den zugeho-
rigen Hardwareprodukten bietet einen robusten Steuer- und Regelungsapparat.
Dementsprechend wurde die Regelung der Fehlergrofie mithilfe des programmier-
ten PID-Reglers in der Steuerungssoftware durchgefiihrt. Auf die konkreten Pro-
grammschemas in der LabVIEW-Umgebung wird in diesem Kapitel aber nicht
eingegangen. Die Funktionalitdt der entwickelten Programme wird in den nachfol-
genden Kapiteln diskutiert. Prinzipiell liest die Software das verarbeitete digitale
Signal aus der NI CompactDAQ Chassis 9174 aus und stellt mithilfe der ausge-
werteten Fehlergrofie den neuen Ausgangswert ein. Mit dem Ausgangswert wird
das neueingestellte Tastverhéltnis in dem modulierten PWM-Ausgangssignal be-
zeichnet. Wie aus der Bezeichnung hervorgeht, stellt die Pulsweitenmodulation
(PWM) eine Modulation des analogen Signals anhand einer digitalen Signalquelle
dar. Ein Beispiel fiir das generierte PWM-Steuerungssignal wird in der Abbildung
3.5 gezeigt.
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Abbildung 3.5 Darstellung des rechteckigen PWM-Signals, wobei der Wert des
Tastverhéltnisses mit der Signalbreite gekennzeichnet ist.

Die charakteristischen Eigenschaften des rechteckigen PWM-Signals sind die Fre-
quenz und das Tastverhéltnis. Das Tastverhéltnis entspricht dem Verhéltnis der
High-Dauer des Signals zu der Gesamtdauer, wobei diese Angabe in der Abbildung
3.5 dargestellt ist. Wie dort gezeigt, besteht das Modulationssignal aus dem High-
Pegel (5 V) und dem Low-Pegel (0 V) mit konstanter Frequenz und dem ange-
steuerten Wert des Tastverhéltnisses. Unter Annahme eines schnellen Zustands-
wechsels entsteht am Ausgang eine modulierte Spannung, deren Durchschnitts-
wert der Dauer und dem Niveau des High- und Low-Pegels entspricht. Unter Be-
riicksichtigung des konkreten Falls aus der obigen Abbildung lasst sich die Durch-
schnittspannung durch die Multiplikation des High-Pegels mit dem Tastenverhalt-
nis berechnen, was den Wert von U = 2 V liefert. Auf diese Weise wurde die Hohe
der Durchschnittspannung mithilfe des PID-angesteuerten Tastenverhéltnisses in
dem Analogausgangmodul der NI CompactDAQ(cDAQ) Chassis 9174 erzeugt.
Unter anderem ist die cDAQ-9174 zusammen mit den relevanten Modulen fiir die
Signalverarbeitung, die A/D-Wandlung, die Signalerfassung von den eingebauten
Sensoren oder fiir die Mehrgeratesynchronisation zwischen den verschiedenen Mo-
duln verantwortlich. Im Zusammenhang mit der Signalverarbeitung wurden zwei
unterschiedliche NI-Module angewandt. Das eingesetzte Thermoelementmodul NI-
9213 ermoglicht es bei der Temperaturmessung, 16 Kanéle gleichzeitig mit jeweils
24-Bit-Auflésung zu nutzen. Fiir die Erzeugung von Analogsignalen wurde das
Analogausgangsmodul NI 9264 ausgeniitzt. Dieses Modul verfiigt iiber 16 Kanéle,
wobei jeder Kanal mit einem 16-Bit-D/A-Wandler ausgestattet ist. Auferdem ist
es fiir seine sehr hohe Aktualisierungsrate von 25 kS/s(kilosample/s) bekannt. Im
weiteren Schritt wird mit diesem generierten Signal der Optokoppler des Leis-
tungsreglers versorgt. Im Leistungsregler befinden sich zwei galvanisch getrennte
elektrische Kreisldufe. Der Optokoppler im Niederspannungskreislauf regelt an-
hand des modulierten Spannungssignals bzw. seines Durchschnittswerts den effek-
tiven Spannungswert des entkoppelten elektrischen Kreises, der das Heizelement

38



3 Entwicklung des Kriechpriifstandes

versorgt. Aufer den Regelelementen sind in der Abbildung 3.4 auch die Sicherheit-
selemente zu erkennen.

Vor der Inbetriebnahme der Temperierkammer ist es notwendig, eine Un-
tersuchung der Betriebsrisiken durchzufiihren. Hierbei stellen die gedffnete Kam-
mertiir oder ein Liifterausfall mogliche Ursachen fiir eine fatale Kammerschadi-
gung vor. Bei diesen Uberlegungen fithren die Modellsituationen immer zu dem
gleichen Szenario, das in einer Uberhitzung der Heizspirale mit anschliefender
Kammerentziindung resultieren wiirde. Die Grenzwerte der Kammerbetriebstem-
peratur hingen wesentlich von der maximalen Betriebstemperatur der verwende-
ten Isolierungsplatten ab. Kurzfristig kann die Isolierung einer Maximaltemperatur
von 230 °C ausgesetzt werden, wobei die hochste Betriebstemperatur 210 °C ent-
spricht. Das Uberheizungsrisiko erhoht sich mit der steigenden Heizspiralentempe-
ratur, die bis auf 600 °C steigen kann. Aufgrund der genannten Risiken wurde jede
Kammer mit zwei unabhéingigen Sicherheitsmafnahmen abgesichert. Da die Isolie-
rungsplatten das kritische Teil bei Uberheizung der Heizspirale darstellen, wurde
die Entfernung der Heizoberfliche von der Isolationsoberfliche auf mindestens 4
cm festgelegt. Des Weiteren wird die maximale Temperatur des Heizkorpers mit-
hilfe eines externen Temperaturrelais tiberwacht. Dieses iiberwacht mithilfe eines
Thermoelements die erlaubte Temperatur aus der Mitte der Heizspirale und
trennt bei Uberschreitung des eingestellten Temperaturwerts die Stromversorgung
des Heizkorpers. In diesem Temperaturbereich verhilt sich das Uberwachungsrelai
als ein aktiver Zweipunktregler. Die zweite Mafsnahme besteht aus der Begrenzung
der Regelleistung in der Steuerungssoftware. Aufer der Heizkorperiiberheizung
wird auch die empfindliche Leistungselektronik mithilfe der Softwareeinstellungen
vor der Uberheizung geschiitzt. Da in den vordefinierten Temperaturbereichen die
maximalen Regelleistungen eingefiihrt wurden, kann die maximal erlaubte Rege-
leistung der Leistungsregler unter dem Grenzwert von 90 % gehalten werden.
Hierbei ist anzumerken, dass die gewéhlten Leistungsgrenzen die Regelgeschwin-
digkeit verlangsamen. Dieser Effekt ist auf die Begrenzung der Regelantwort des
Proportionalreglers zuriickzufithren, was auch zur Verminderung von Uber-
schwingverhalten fiihrt. Zusétzlich wurde jede Maschine mit einer NOT-AUS-
Taste ausgestattet. Diese Taste erlaubt im Notfall eine schnelle und sichere Tren-
nung aller Gerdte vom Einphasennetz.

3.14 Charakterisierung der entwickelten Bedie-
ner- und Regelungssoftware

Séamtliche Datenkommunikation wird durch die entwickelten Steuerungs-
programme ermoglicht. Diese wurden in der graphischen Programmumgebung
Labview entwickelt. Die Programmstruktur von Labview besteht fiir jedes Pro-
gramm aus der Bedienoberfliche und dem Block Diagramm. Die Bedienung der
programmierten Subroutinen in dem Block Diagramm ist mithilfe der Bedienober-
flache realisiert. Unter anderem stellen die entwickelten Bedieneroberflichen eine
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kompakte, benutzerfreundliche und multifunktionale Benutzersoftware vor. Auf-
grund der unterschiedlichen Funktionsanforderungen wurden zwei komplexe Be-
dienerprogramme gefertigt.

Das erste Programm wurde hauptsédchlich aufgrund der erforderlichen Da-
tenerfassung und Datenspeicherung entwickelt und ist in der Abbildung 3.6 an-
hand der Bedieneroberfliache abgebildet.

Set the Endf Tirme of Experiment M St fiid £l Tirme of Experimént b2 Set the EAd Tine of Chpenment M2 Set the End Tirme of Experiment b4
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Abbildung 3.6 Bedieneroberfliche des Datenerfassungsprogramms.

Die Verkniipfung der Steuerungsprogramme mit den Temperatur- und den
Verschiebungssensoren erfolgt iiber die cDAQ-9174 und die Auswerteeinheit MSE
1000. Die initialisierten Geréte iibermitteln das urspriinglich analoge und synchro-
nisierte Messsignal an das Datenerfassungsprogramm, wo die Daten anschlieffend
gespeichert werden. Mit diesem Programm konnen vier Messungen voneinander
unabhéngig eingestellt und gestartet werden. Weiterhin erméglicht es diese Ober-
flache, den Klemmabstand zu kalibrieren oder die maximale Dauer des Experi-
ments einzustellen. Aufgrund der langen Messzeiten wurde in das Programm die
Einstellungsmoglichkeit der variablen Abtastraten fiir unterschiedliche Messberei-
che eingebaut. Damit kann eine ausreichende Messkurvenauflosung in der Kombi-
nation mit dem geringen Dateninhalt fiir den nachfolgenden Prozess der Kurven-
auswertung erzielt werden.

Fiir die Temperaturregelung aller Temperierkammern ist das Temperatur-
regelungsprogramm verantwortlich. Mithilfe der programmierten Bedieneroberfla-
che, die in Abbildung 3.7 veranschaulicht wird, kénnen in jeder Kammer unter-
schiedliche Temperaturen eingestellt und konstant gehalten werden.
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Abbildung 3.7 Bedieneroberfliche des Temperaturregelprogramms.

Aufer der Bedienung aller Temperierkammern kann in dieser Oberfliche die Re-
gelleistung der einzelnen Heizspiralen beobachtet werden. Die ansonsten konstante
Leistung des Liifters sinkt im Falle eines starken Temperaturabfalls deutlich. Die
Temperaturverldufe der einzelnen Heizspiralen und der Kammerinnenrdume sind
in zwei getrennten Temperaturanzeigen aufgezeichnet. Alle fiinf Maschinen, deren
Konstruktion und Arbeitsprinzip identisch ist, wurden mit denselben Temperier-
kammern ausgestattet. Eine identische Maschinenausfithrung zusammen mit glei-
chen Softwareeinstellungen des Temperaturregelprogramms sind wesentlich fiir
den spéateren Validierungsprozess, wo die Messergebnisse der einzelnen Maschinen
auf ihre Vergleichbarkeit gepriift werden. Diesbeziiglich wurden auch die PID-

Konstanten und die Leistungsbegrenzungen fiir jede Temperierkammer identisch
eingestellt.

3.2 Messablauf und Kalibration

Im vorliegenden Unterkapitel wird die ausfiihrliche Dokumentierung des
Messablaufs dargestellt. Da die Maschinenkonstruktion die verbesserten Messei-
genschaften fiir den bestimmten Anwendungsbereich ermdoglicht, erfordern die ein-
zelnen Schritte des Messablaufes auch eine erhohte Aufmerksamkeit. Um Zuver-
lassigkeit und hohe Genauigkeit der Messergebnisse garantieren zu koénnen, wur-
den die vordefinierten Ablaufschritte in einer geforderten Reihenfolge angeordnet.
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Grundsatzlich sind aber die charakteristischen Merkmale des vorgeschlagenen
Messablaufs mit der Messprozedur bei einer kommerziellen Zugpriifmaschine iden-
tisch. Die Unterschiede sind durch die spezifische Ausfithrung der einzelnen Be-
standteile des neuentwickelten Systems zu erkennen.

Ausgehend aus der starken Temperaturabhingigkeit der thermoplastischen
Materialien besteht der erste Schritt in der Eliminierung der Temperaturausdeh-
nungseffekte. Diesbeziiglich wird bei der Temperaturregelung grofter Wert auf eine
hohe Stabilitdt der eingestellten Innenraumtemperatur gelegt. Ausgehend von den
vorliegenden Erfahrungen ist es notwendig, anzumerken, dass die ausregulierte
und stabile Kammerinnenraumtemperatur eine notwendige, aber nicht ausreichen-
de Stabilititsanforderung repriisentiert. Diese Uberlegung hat erhebliche Bedeu-
tung hauptsichlich aufgrund der hohen Genauigkeitsanforderungen und der star-
ken Empfindlichkeit des Materials auf Temperaturschwankungen. Die Beurteilung
der stabilisierten Temperaturverhéiltnisse erfolgt mithilfe der stabilisierten Regel-
leistung, die sich letztendlich in dem konstanten Temperaturverlauf des Heizele-
ments widerspiegelt. Gerade der Temperaturverlauf des Heizelements stellt den
wichtigsten Beweis fiir die thermischen Verluste dar, die in der durch Kammer-
wénde oder das Klammersystem abgefithrten Warme bestehen. Dementsprechend
gibt die Angabe der Temperaturverlaufe der Heizspiralen in der Anzeige des Re-
gelprogramms eine klare Aussage iiber die notwendigen Wartezeiten, die fiir die
Kammervorheizung notwendig sind. Nach der Kammeraufheizung erfolgt die Ka-
librierung des Klammerabstands. Dieser Prozess besteht aus der manuellen Ab-
messung des konstanten Abstands zwischen der oberen und der unteren Klammer,
der anschlieftend in das Datenerfassungsprogramm eingetragen wird. Zur Messung
dient ein einstellbarer Messbolzen, dessen eingestellte und fixierte Lange mithilfe
eines Messschiebers bestimmt wird. Die Linge wurde mit der Genauigkeit +0.03
mm abgemessen und anhand des Datenerfassungsprogramms in den Computer
eingetragen. Bevor die Kammertiir geschlossen wird, wird der gepriifte Probestrei-
fen in der obigen Klammer eingeklemmt. Nach dem Schlieffen der Temperierkam-
mer sind aufgrund der Probenaufheizung Temperaturgradienten in dem Probe-
streifen zu erwarten. Diesbeziiglich wurde im Messablauf eine weitere Wartezeit
auf die ausregulierte Solltemperatur eingefiihrt. Generell wurde hier eine halbe
Stunde vorgeschlagen, wobei sich dieser Wert in Abhéngigkeit von der Probendi-
cke jedoch dndern kann. Der oszillierende Temperaturverlauf der Heizspirale spielt
in diesem Fall keine entscheidende Rolle, weil die Kammer bereits vorgeheizt wur-
de und sehr kurze Zeit zur Stabilisierung braucht. Fiir die Einklemmung des Pro-
benstreifens in die untere Klammer muss nicht die Kammertiir wieder getffnet
werden. Der Streifen wird mithilfe eines langen Momentschliissels vom aufien ein-
geklemmt. Fiir die Einklemmung dient die funktionelle Offnung in der Kammer-
tiir, die nur fiir die Einklemmzeit gedffnet bleibt. Dementsprechend entfillt die
zweite Wartezeit, die der notwendigen Temperaturnachregelung nach der eventu-
ellen Kammereroffnung entsprechen wiirde. Im néachsten Schritt wird in der Spei-
chersoftware die eingeklemmte Klammerentfernung ly bestatigt und der Dateiname
mit dem Dateipfad definiert. Aus dem Verhiltnis der gemessenen Probenverschie-
bung u zur urspriinglichen Klammerentfernung ly wird die Ingenieurdehnung e
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berechnet. Der untere Klammerteil mit den Belastungsgewichten wurde bisher in
der kalibrierten Position mithilfe der selbsthemmenden Spindel des Spindelhubge-
triebes gehalten. Der Start der Messung erfolgt mit der gedriickten Datenaufnah-
metaste und mit der anschliefenden Auslosung die Probenbelastung. Die manuelle
Drehung der Kurbel des Spindelhubgetriebes repréasentiert den Entlastungsmecha-
nismus des Getriebes und die gleichzeitige Belastung des Probestreifens. Das Ei-
gengewicht der unteren Klammer zusammen mit der eingestellten Anzahl von Zu-
satzgewichten verursacht die Dehnung in der Léngsrichtung des eingeklemmten
thermoplastischen Streifens. Wie bei der Beschreibung des mechanischen Systems
erwahnt wurde, dient die neue Position der entlasteten Spindel im weiteren Ver-
lauf der Messung als Schutzelement. Im Falle eines Versagens des Probenstreifens
fallt die beladene untere Klammer auf die Getriebespindel und schiitzt den Mess-
sensor vor Uberlastung.

3.3 Validierung des Langzeit-Kriechpriifstands

Gegeniiber universellen Zugpriifmaschinen sollen die selbstkonstruierten
Priifmaschinen verbesserte Eigenschaften bei statischen Langzeitmessungen von
Polymermaterialien aufweisen. Lange Messzeiten sowie eine starke Abhéngigkeit
des Materialverhaltens von Umgebungsbedingungen sind wesentliche Griinde fiir
die Untersuchung moglicher Messfehler. Die Validierungsstrategie entwickelt sich
grundsétzlich anhand der Anforderungen an die Messgenauigkeit und die Lang-
zeitstabilitdt der Messergebnisse, die unter den gleichen Messbedingungen auf je-
der Maschine reproduzierbar sein miissen. Hierbei ist die notwendige Bedingung,
dass sich jede Maschine durch eine gute Wiederholbarkeit der Messungen aus-
zeichnen muss. Das fiir den Validierungsprozess verwendete Material wurde an-
hand zweier entscheidender Kriterien ausgewahlt. Es soll duktiles Deformations-
verhalten und eine amorphe Materialstruktur besitzen. Diesbeziiglich wurde Poly-
carbonat (PC) ausgewihlt. Polycarbonat ermoglicht es, die Validierung der Ma-
schineneigenschaften im infinitesimalen sowie auch im amplitudenabhéngigen De-
formationsbereich durchzufiihren. Der duktile Materialcharakter schliefit die Mog-
lichkeit des sproden Bruchs wéhrend der Messung mit grofer Wahrscheinlichkeit
aus. Dadurch wird das Risiko von falsch zugeordneten Bruchursachen durch Ma-
schineneinfliisse ausgeschlossen. Die aus teilkristallinen Materialien gefertigten
Proben stellen im Vergleich zu den amorphen Materialien ein komplexeres System
dar. Aus dieser Tatsache ergeben sich erhohte Risiken fiir den thermischen Pro-
benvorbereitungsprozess. Auferdem #ndert sich teilweise der Anteil der kristalli-
nen Phase in Abhéngigkeit von der Materialcharge, was auch Einfluss auf die Ma-
terialeigenschaften haben kann. Die Messwiederholbarkeit wurde auf vier Maschi-
nen iiberpriift. Um die Wiederholbarkeit der Messergebnisse zwischen den Maschi-
nen vergleichen zu kénnen, wurden dieselben Messungen unter identischen Mess-
bedingungen durchgefiihrt. Aufgrund der hohen Prozessempfindlichkeit des Priif-
materials wurden bei den Vergleichbarkeitsmessungen immer neue Proben in dem-
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selben thermomechanischen Zustand verwendet. Die Darstellung der resultieren-
den Kriechkurven findet sich in Abbildung 3.8. Die Kriechexperimente wurden auf
den ausgewihlten Maschinen unter einer konstanten Temperatur von T = 80 °C
und mit der eingestellten Spannung o = 15,5 MPa durchgefithrt, wobei die
Kriechdauer aus Zeitgriinden auf einen Tag beschrinkt wurde.
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Abbildung 3.8 Voruntersuchung von PC bei 80 °C und o = 15,5 MPa, mit
vergrofserter Ansicht des finalen Dehnungsbereichs.

Die Fahigkeit der Maschinen, gleiche oder dhnliche Kriechverldufe zu liefern, wur-
de durch den Abgleich der einzelnen Messungen aus der obigen Abbildung besta-
tigt. Allerdings waren bei tieferem Einblick in den finalen Deformationsbereich
aller Kriechkurven gewisse Diskrepanzen zu beobachten. Dieser Bereich ist in der
vergrofferten Ansicht der Abbildung 3.8 hervorgehoben. Unter Beriicksichtigung
der Materialvorbereitung und des nachfolgenden Messablaufs selbst kénnen nach
den vorliegenden Erfahrungen die Unterschiede hauptsidchlich auf folgende Griin-
den zuriickgefithrt werden: Einerseits handelt es sich um Variationen der Pro-
bensteifigkeit, auf der anderen Seite ist fiir die entstandenen Unterschiede teilweise
die manuelle Bedienung des Spindelgetriebes verantwortlich. Die Begriindung fiir
die kleinen Steifigkeitsunterschiede lassen sich im Probenvorbereitungsprozess fin-
den. Aufgrund des notwendigen Gedéachtnisloschens wurde jede Probe bis oberhalb
der Glasiibergangstemperatur aufgeheizt und nachfolgend an Luft abgekiihlt. Diese
Methode ermdglicht es, bei jeder Probe den gleichen Alterungszustand einzustel-
len. In diesem Zusammenhang muss aber die Abkiihlrate in dem Abkiihlprozess
nicht fiir alle Proben identisch gewesen sein. Die zweite Ursache besteht aus der
manuellen Bedienung der Kurbel. Aufgrund der leicht unterschiedlichen Drehge-
schwindigkeit der Bedienerkurbel entsteht bei jeder Messung eine geringe Differenz
in der Belastungsrate. Trotz der kleinen Diskrepanzen wurden in der Abbildung
3.8 fast identische Dehngeschwindigkeiten des priméren Kriechens durch offen-
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sichtlich parallele Kriechverldufe nachgewiesen. Gleichzeitig sind in der Grafik
keine unerwarteten Instabilitdten oder Oszillationen erkennbar.

Die niichste Untersuchungsmethode dient der Uberpriifung der Messgenau-
igkeit und der Gesamtsystemstabilitdt. Zu diesem Zweck wurden verschiedene
Messgerédte verglichen. Die an den Anlagen gemessenen experimentellen Kurven
wurden mit Messungen verglichen, die mit einer kommerziellen Maschine von TA
Instruments, Q800, durchgefiihrt wurden. Die Kriechkurven wurden mit beiden
Maschinen auf drei Temperaturniveaus gemessen, wobei die aufgebrachte Last
immer der Spannung von ¢ = 4 MPa entsprach. Die resultierenden Kriechkurven
sind anhand der Abbildung 3.9 zu vergleichen.
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Abbildung 3.9 Vergleich der Kriechkurven gemessen mit eigenem Versuchs-
aufbau und der kommerziellen Maschine Q800.

Die Temperatur- und Spannungsregelung der beiden Maschinen sind deutlich un-
terschiedlich, was auch die Relevanz der Validierungsmethode bedingt. Bei der
Q800 handelt es sich um ein motorgetriebenes Priifgerit mit dem Schwerpunkt auf
DMA-Messungen. Diese Priifmaschine ermoglicht es, Experimente im linearen De-
formationsbereich mit einer Auflésung von 1 nm, einer maximalen Belastungskraft
von 18 N und einer Temperaturstabilitat von £0,125 °C durchzufiihren. Die Idee
zu dieser Untersuchung basiert auf der Durchfithrung von Kriechmessungen unter
unterschiedlichen konstanten Temperaturen im linear-viskoelastischen Bereich, in
dem eine sehr langsame Kriechgeschwindigkeit erwartet wird. Die Leistungsfiahig-
keit der gebauten Maschinen in diesem Bereich garantiert genaue Messungen im
spannungspegelabhéingigen Deformationsbereich. Bei der Auswertung der einzel-
nen Kriechkurven aus Abbildung 3.9 ist eine ausreichende Uberlappung der ent-
sprechenden Kurven offensichtlich. Die Unterschiede in der Kriechgeschwindigkeit
zwischen den auf der Q800 gemessenen Ergebnissen und denjenigen der eigenen
Maschinen sind vernachlédssigbar. Aufgrund der starken Temperaturabhéngigkeit
des Polycarbonats im linear-viskoelastischen Deformationsbereich verursacht jede
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deutlichere Temperaturabweichung vom eingestellten Sollwert eine deutliche An-
derung der Kriechgeschwindigkeit. Die Abbildung 3.9 bestétigt jedoch, dass diese
Situation nicht vorgekommen ist. Um die Regelungsgenauigkeit quantifizieren zu
konnen, wurde anschliefsend die Standardabweichung ausgewertet. Hierbei wurden
fiir die Rechnung die stabilisierten Kammertemperaturwerte aus drei durchgefiihr-
ten Kriechexperimente verwendet, wobei die Nominaltemperatur jeder ausgewihl-
ten Kammer auf 80 °C eingestellt wurde. Die ausgewerteten Standardabweichun-
gen in Bezug auf die vorherigen Uberlegungen sind in der Tabelle 3.1 dargestellt.

Tabelle 3.1 Genauigkeit der gewahlten Temperierkammern.

Getestete Temperierkammer
1. 2. 4. D.
T [°C] 79.996+0.125 80.001+0.063 80.001+0.116  80.002+0.141

Anhand der ausgewerteten Daten gehoren alle Maschinen in die Genauigkeitsklas-
se der kommerziellen Maschine Q800. Aufer der validierten hohen Regelungs-
genauigkeit und Stabilitdt bieten die gebauten Temperierkammern eine bediener-
freundliche und sichere Arbeitsumgebung. Zudem stellt die kostengiinstige Ausfiih-
rung eine leistungsstarke Variante zu den kommerziell verwendeten Temperatur-
kammern dar.
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4 Thermoviskoelastische Materialmo-
dellierung des Kriechens thermoplas-
tischer Werkstoffe

4.1 Einfiihrung in die Kinematik

Bauteile werden in der Kontinuumsmechanik als materielle Kérper bezeich-
net. Jeder materielle Kérper besteht aus materiellen Punkten, die auch Tréiger der
physikalischen Eigenschaften genannt werden. Die Basisannahme in der Kontinu-
umsmechanik beruht auf der kontinuierlich verteilten Materie im Koérpervolumen.
Die Kinematik beschéftigt sich mit der gesamten Bewegung der untersuchten
Korper. Unter Berticksichtigung der Grundprinzipien der Mechanik wird der insta-
tiondre Bewegungszustand des materiellen Korpers durch die greifenden Kréfte
erreicht. Hierbei besteht die Bewegung des deformierbaren Korpers aus der starren
und der Deformationsbewegung der materiellen Punkte. Der geometrisch nichtli-
neare Verformungszustand reprisentiert den verallgemeinerten Fall, in dem sich
der Korper in zwei definierten Konfigurationen befindet. Die folgenden Grundla-
gen beziehen sich auf die Werke von Haupt [51|, Holzapfel [81]|. Die Abbildung 4.1
gibt Einblick in die kinematische Situation.

Referenzkonfiguration X(X, f) Momentankonfiguration

u(X,H

Abbildung 4.1 Materielle Korper in der Referenz- und der Momentankonfigura-
tion.
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Der Abstand in der Referenzkonfiguration wird in der Abbildung 4.1 durch den
Vektor dX der benachbarten materiellen Punkte X und Y zu dem Zeitpunkt t =
to definiert. Die Position des materiellen Punkts X wird mithilfe des Ortvektors X
und eines festen Koordinatensystems bestimmt. Der Ursprung des Ortsvektors
befindet sich in dem mit den Einheitsvektoren e, es, es definierten kartesischen
Koordinatensystems. Fiir t > ty &ndert sich das Linienelement dX zu dx. Diese
Anderung ist mit der Einwirkung von dufieren Kriften verkniipft und signalisiert
die Anderung der Konfiguration. Mit der resultierenden Anderung der Position
von materiellen Punkten wird die Momentankonfiguration des materiellen Kérpers
bezeichnet. Diesbeziiglich wird auch die Lage des materiellen Punktes X von dem
festen Koordinatensystem mit dem Ortsvektor x definiert. Um die Position des
Punktes X zum Zeitpunkt t mithilfe der gegebenen Ortsvektoren darstellen zu
koénnen, wird die bijektive Bewegungsfunktion ¥ (X, t) eingefiihrt. Diese Funktion
stellt eine ein-eindeutige Verkniipfung zwischen der Ausgangsposition und der ak-
tuellen Position des untersuchten Punktes X her. Die Vorschrift ist gegeben durch:

x = (X, t). (4.1)

Die Ein-eindeutigkeit basiert auf der Tatsache, dass ein Raumpunkt nur durch
einen materiellen Punkt X besetzt werden kann. Zusammen mit der eindeutig de-
finierten Ausgangsposition des materiellen Punktes kann dementsprechend eine
inverse Bewegungsfunktion

X = x(x,t) (4.2)

gebildet werden. Diese inverse Beziehung ermdglicht es, die Ausgangsposition des
materiellen Punktes X, der sich zu der Zeit t an der Position x befunden hat, zu
berechnen. Die gleichen Uberlegungen gelten fiir alle weiteren materiellen Punkte
sowie fiir den zweiten Punkt Y. Der Zusammenhang zwischen der Position des
materiellen Punktes X in der Momentankonfiguration und in der Referenzkonfigu-
ration wird hiufig auch mithilfe des Verschiebungsvektors dargestellt. In Bezug
auf Abbildung 4.1 lésst sich schreiben:

ulX, t) = x(X, t) - X. (4.3)

Die weiteren kinematischen Gréfien werden durch die Ableitungen der Bewegungs-
funktion beschrieben. Die Ableitungen der Bewegungsfunktion nach der Zeit t lie-
fern in der materiellen Darstellung die Geschwindigkeit und die Beschleunigung
des materiellen Punkts. Beide Grofen werden mithilfe der folgenden Beziehungen
definiert:

ox(X, t) O*x (X, 1)
ot ot?
Die kinematischen Gréfen in der rdumlichen Darstellung werden nach dem Erset-

zen des Ortvektors X aus der Beziehung (4.4) durch die inverse Bewegungsfunkti-
on aus (4.2) ermittelt, das heifst

VX, t) = und  A(X, t) = (4.4)
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4 Thermoviskoelastische Materialmodellierung des Kriechens thermoplastischer Werkstofte

v(x, t) = v(x-l(x, £) ,t) und  a(x, t) = a(x-l(x, £) ,t). (4.5)

Durch Bildung der totalen Zeitableitung der Geschwindigkeit v in (4.5) zerféllt die
Beschleunigung in einen lokalen und einen konvektiven Anteil

ov(x, t)
ot

Der Gradient stellt die Ableitung nach dem Ortsvektor x dar und wird mithilfe
der mathematischen Definition

a(x, t) = + gradv(x, t) - v(x, t). (4.6)

o(*
grad(x) = o) (4.7)
o0x
ausgedriickt. Unter Beriicksichtigung des Ortsvektors X wird die Ableitung mit
o(*)
- == 4.8
Grad(x) X (4.8)

bezeichnet. Die Verkniipfung der Linienelemente zwischen den beiden eingefiihrten
Konfigurationen erfolgt {iber den sogenannten Deformationsgradienten. Diesbeziig-
lich liefert die Ableitung der Bewegungsfunktion nach dem Ortsvektor X der Re-
ferenzkonfiguration den Deformationsgradienten

ox(X, t) 0x

p— —, - —_— p— 4.9
F < ~ — GradGo) = I + Grad(w), (4.9)
der die Linienelemente dX der Referenzkonfiguration zu dem Zeitpunkt t auf die
Momentankonfiguration abbildet. Dieser zweistufige Tensor ist also ein Mafs fiir
die lokale Deformation. Der eingefiihrte zweistufige Tensor I wird als Identitéts-

tensor bezeichnet. Fiir die obengenannte Abbildung gilt:
dx = F-dX. (4.10)

Der Vollstandigkeit halber sei noch die Transportvorschrift fiir die Flachen und
Volumenelemente erwdhnt. Die Transformation des infinitesimalen Flichenele-
ments von der Referenzkonfiguration dA in die Momentankonfiguration wird mit
der folgenden Beziehung berechnet:

da=JF7T:dA. (4.11)
Analog dazu kann auch die Transportvorschrift fiir Volumenelemente
dv=J dV (4.12)

definiert werden. Die Jacobi-Determinante J ist die Determinante des Deformati-
onsgradienten und wird auch als detF bezeichnet. Fiir die detaillierte Herleitung
der einzelnen Transportregeln wird auf oben genannte Fachliteratur beziehungs-
weise auf [52,69] verwiesen. Der Deformationsgradient berticksichtigt die Lén-
gendnderung des Linienelements dX sowie seine Starrkorperbewegung. Fiir die
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Beschreibung des Materialverhaltens ist die in lokale Starrkérperbewegung uner-
wiinscht. Dies fiithrt zu der polaren Zerlegung des Deformationsgradienten

F-R-U=V-R (4.13)

in einen orthogonalen Rotationstensor R und den rechten Strecktensor U bezie-
hungsweise den linken Strecktensor V. Die symmetrischen und positiv definiten
Strecktensoren lassen sich durch die Vorwérts- beziehungsweise die Riickwartsro-
tation ineinander iiberfiihren. Mithilfe der Bildung von Quadraten der Linienele-
mente in jeweiligen Konfigurationen lassen sich aufgrund der Orthogonalitit des
Rotationstensors die Hilfstensoren einfithren, die keine Rotationsteile mehr besit-
zen. Nach der Durchfithrung der einzelnen Schritte

ds? = dx - dx=dX - F' - F - dX :=dX - C - dX (4.14)
ds? = dX - dX=dx - F'- F' - dx:=dx - B dx (4.15)

ergeben sich die Deformationsmafle C und B. Der rechte Cauchy-Green-
Deformationstensor

C=F-F=0U" (4.16)

wird als Mafs der Referenzkonfiguration bezeichnet, wobei der linke Cauchy-
Green-Deformationstensor

B-=F: F = V? (4.17)

auf der Momentankonfiguration operiert. Wie erwéahnt, beinhalten diese Deforma-
tionsmafe nur die lokale Deformation und entsprechen im undeformierten Zustand
dem Einheitstensor I. Um diese Eigenschaft zu beseitigen, wurden aus der Diffe-
renz der Quadrate von Linienelementen mit Bezug auf die jeweiligen Konfigurati-
onen

ds?-dS* =dX - (C-I)- dX (4.18)
ds?-ds® =dx - (I-B")- dx (4.19)

die folgenden Verzerrungsmafe hergeleitet. In Bezug auf die Referenzkonfiguration
lasst sich anhand (4.18) der Green-Lagrangesche-Verzerrungstensor

E = % (C-D (4.20)

definieren. Die Definition des Euler-Almansischen Verzerrungstensors

A= % (I-B") (4.21)

aus (4.19) ist auf die Momentankonfiguration bezogen. Die beiden Verzerrungsten-
soren lassen sich mithilfe der Push-forward- und der Pull-back-Operationen
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A=F"E-F', E=F'-A-F (4.22)

ineinander {iberfithren. Um das vollstdndige Materialverhalten darstellen zu kon-
nen, miissen die Deformationsgeschwindigkeiten ermittelt werden. Als Basis dafiir
dient der materielle Geschwindigkeitsgradient

ov
_ _ 4.23
F = Gradv(X, t) = X ( )
sowie der raumliche Geschwindigkeitsgradient
ov
L = gradv(x, t) = —. (4.24)
0x

Wird der rdumliche Geschwindigkeitsgradient in einen symmetrischen und schief-
symmetrischen Anteil zerlegt:

L-D+W, (4.25)

so ergeben sich der Deformationsgeschwindigkeitstensor D und der Wirbeltensor
W. Beide Tensoren werden definiert als:

D= % (L+ L"), W= % (L-LY). (4.26)

Mithilfe der materiellen Zeitableitung des Green-Lagrangeschen Verzerrungsten-
sors

T L T
F)==-(F -F+F -F 4.27
=% s ( + ) (4.27)
aus (4.20) wird die Verzerrungsrate E berechnet, die durch die Identitéten

F-L-F , F —F - L" (4.28)

in die resultierende Form

| 1
E=>(F L' -F+F L-F)=F - - (L+L")"F (4.29)

umgerechnet wird. Zwischen der Deformationsgeschwindigkeit D und der Verzer-
rungsrate E gelten die Umrechnungsregeln ,Push forward‘ und ,Pull back*:

D=F" E-F', E=F'-D:F. (4.30)

Die vorgestellten kontinuumsmechanischen Grundlagen dienen zur Behandlung
von geometrisch nichtlinearen Problemen des dreidimensionalen Kontinuums.
Wenn die Verschiebungen gegeniiber der charakteristischen Abmessung L, des
untersuchten Korpers klein sind und somit |u/Ly| < 1 gilt, kann die Kinematik
linearisiert werden. Da in dieser Arbeit die Vereinfachung vorgenommen wurde,
das Materialverhalten mit der geometrisch linearen Theorie abzubilden, erfolgt im
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4 Thermoviskoelastische Materialmodellierung des Kriechens thermoplastischer Werkstoffe

Anschluss die Linearisierung der Verzerrungsmafe. Nach dem Einsetzen von (4.16)
und (4.17) in die Definition der Verzerrungsmafe aus (4.20), (4.21) und unter Be-
riicksichtigung des hergeleiteten Deformationsgradienten aus (4.9) ergeben sich die
Verzerrungsmafse in der Form:

E :% (Grad(u) + Grad T(u) + Grad T(u) - Grad(u)), (4.31)

A % (grad(u) + grad T(u) + grad T(u) - grad(u)). (4.32)

Fiir |Grad(u)| < 1 erfolgt die Linearisierung des Green-Lagrangeschen Verzer-
rungstensors anhand der Vernachlassigung des quadratischen Terms, so dass gilt:

€ = % (Grad(u) + Grad T(u)). (4.33)

In der Fachliteratur zum Bereich der kleinen Verformungen hat sich diese verein-
fachte Form des Verzerrungstensors unter dem Begriff Ingenieurdehnung

1
g = El-je,-® ej , El'j = 5 (uf.j + 11j71') (434)

etabliert. Wird die Verzerrungsgeschwindigkeit benotigt, wird die zeitliche Ablei-
tung des linearisierten Verzerrungstensors durchgefiihrt:

d1
dt 2

Im Vergleich zur geometrisch-nichtlinearen Kinematik wird in der linearen Theorie
nicht zwischen den beiden Konfigurationen unterschieden. In den folgenden Kapi-
teln wird das vereinfachte Konzept der geometrisch linearen Materialmodellierung
um physikalisch nichtlineare Materialmodelle erweitert.

€ = (Grad(u) + Grad T(u)) = % (Grad(v) + Grad T(v)). (4.35)

4.2 Bilanzgleichungen

Zur Beschreibung physikalischer Sachverhalte werden die sog. Bilanzglei-
chungen universell und axiomatisch eingefiihrt. Die Bilanzgleichungen bilden die
Grundlagen fiir die weiteren theoretischen Betrachtungen. Im Allgemeinen be-
schreiben die Bilanzgleichungen die Anderung der physikalischen Grofen unter
Einwirkung der Aufenwelt. Die im Anschluss behandelten Bilanzgleichungen stel-
len mathematische Formulierungen physikalischer Aussagen dar. Die bilanzierten
Grofen sind die Masse, der lineare Impuls, der Drehimpuls, die Energie und die
Entropie. Auf die detaillierte Herleitung der entsprechenden Erhaltungsgesetze
wird in dieser Arbeit nicht eingegangen. Dazu wird auf die Fachliteratur von
Haupt [51], Altenbach [68] und Wriggers [82] verwiesen.
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4.2.1 Massenbilanz

Die globale Massenbilanz liefert eine Aussage iiber den ganzen Korper.
Diesbeziiglich bleibt eine Masse eines materiellen Korpers in einem geschlossenen
System iiber die gesamte Zeit konstant. Finden auch keine chemischen Reaktionen
statt, kann dieser Gedanke mithilfe der Integralform formuliert werden:

m = f pdv = f e, AV = Konst. (4.36)
v \Y%

Wie es die Formulierung andeutet, bleibt die Masse unabhingig von der Zeit und
der Deformation konstant.

4.2.2 Impulsbilanz

Zur mathematischen Beschreibung von Koérpern ist die lokale Definition der
Erhaltungsgesetze von wesentlicher Bedeutung. Die lokale Formulierung ermog-
licht es, die entsprechenden Gesetze von dem Gesamtkorper auf Volumenelemente
zu iibertragen. In der klassischen Mechanik wird die Impulsbilanz h&ufig auch als
das zweite Newtonsche Axiom angegeben. Geméft dieser Betrachtung wird die
zeitliche Anderung des Impulses durch Krifte hervorgerufen. Dabei wird zwischen
den Volumenkraften und den Flachenkraften, die auf die Oberflache der Elemente
wirken, unterscheiden. Die allgemeine Form der lokalen Impulsbilanz ist durch

e Vv =pb +div(o) (4.37)

definiert. Die Volumenkréfte werden auf der rechten Seite der Gleichung durch
dem Vektor b beschrieben. Der Vektor der Flachenkrafte wird mithilfe des Diffe-
rentialoperators der Divergenz des Spannungstenors div(c) dargestellt. Wird der
Beschleunigungsvektor v gleich null gesetzt, reduziert sich die Anwendbarkeit des
Impulssatzes fiir den Spezialfall der statischen Probleme.

4.2.3 Drehimpulsbilanz

In der Drallbilanz ist die Drallinderung mit der Wirkung von Momenten
verkniipft. Unter der Annahme, dass sich der Drehimpuls auf den Ursprung des
Koordinatensystems bezieht, wird die zeitliche Anderung des Drehimpulses gleich
der Summe aller Momente sein. Wird die Drehimpulsbilanz nach [68] global for-
muliert
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jx XdeV:—j n-oxxdA +f x xpb dV, (4.38)
v A 14

ldsst sich mittels des Gaufischen Integralsatzes der Oberflichenintegral des
Cauchyschen Spannungstensors in ein Volumenintegral iiberfithren. Das ergibt
nach mehreren Umformungen die Form:

f xx(v-—div(c)—pb) +o0,,e,xey)dV =0. (4.39)
Vv

Wird in (4.38) die Impulsbilanz aus der Beziehung (4.37) eingesetzt, wird das linke
Vektorprodukt verschwinden. Damit reduziert sich die Drehimpulsbilanz auf fol-
gende Forderung:

j (O‘I«ke[X ek) dv = 0. (440)
V

Da Gleichung (4.39) fiir beliebiges Volumen gelten muss, folgt die lokale Formulie-
rung des Drehimpulssatzes und damit die Symmetrie des Spannungstensors

c=ol. (4.41)
4.2.4 Energiebilanz

In allgemeiner Form entspricht die Energiebilanz dem ersten Hauptsatz der
Thermodynamik und besagt, dass die zeitliche Anderung der totalen Energie Eg
gleich der Summe aus der mechanischen Leistung P aller &dufseren Krifte und der
Warmezufuhr Q ist, es gilt also:

Ec =P + Q. (4.42)

Davon ist die mechanische Leistung infolge der Volumen- und Oberflachenkrifte
in der Integralform durch

Pft-vdA +fpb-VdV (4.43)
A |4

gegeben. Der zweite Term setzt sich aus dem iiber die Oberflache des Gesamtkor-
pers fliekenden Warmefluss q und einer volumenbezogenen spezifischen Wérmezu-
fuhr r zusammen, so dass geschrieben werden kann:

Q—qu-ndA + fvprdV. (4.44)
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Werden in der gesamten Energie des Korpers der Anteil der kinetischen Energie

% v.v und der inneren Energie e beriicksichtigt, ergibt sich die globale Formulie-

rung der Energiebilanz

d 1
— <e+—v-v>pde(t-v—q-n)dA+
deJy A2 4 (4.45)

+f (b:v+r)pdV.
v

Unter Verwendung des Reynoldschen Transporttheorems aus [68,83] und mithilfe
des Cauchy-Theorems sowie des Gaufsschen Integralsatzes entspricht (4.45) der
Form:

j (e+v-v)¢dvzj iv(eTv-q) + (b v +1) ) dV.  (4.46)
174 174

Um (4.46) weiter umformen zu koénnen, wird die Divergenz nach der folgenden
Regel ausgewertet:

div(e™v) = o : grad(v) + v - div(o). (4.47)

Der Tensor grad(v), der gleich dem raumlichen Geschwindigkeitsgradienten L ist,
kann fiir den Fall der linearen Theorie als Verzerrungstensor € angenommen wer-
den. Wird die Divergenz aus (4.46) nach der Gleichung (4.47) umgeschrieben, lasst
sich die Energiebilanz in der Form

f (pe+v(v-div(e)-pb))dV :j (c:&-div(q) + pr) dV  (4.48)
Vv %

zusammenfassen. Die finale Version der Energiebilanz fiir beliebige Teilvolumen
des materiellen Korpers ergibt sich nach der Berticksichtigung der Impulsbilanz
aus (4.37). Die dichtebezogene Anderung der inneren Energie

pe=oc:€-div(q +pr (4.49)

besteht daher aus der Spannungsleistung o : €, der thermischen Leistung in Form
der Divergenz des Warmestroms div(q) und der Strahlungswérme r. Die Energie-
bilanz, kombiniert mit dem zweiten Hauptsatz der Thermodynamik, hat grofie
Bedeutung bei der Formulierung konstitutiver Beziehungen. Daher wird folgende
Umformulierung

-pr+div(qQ) =c:€-peé (4.50)

getatigt.
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4.2.5 Entropiebilanz

Aus dem ersten Hauptsatz der Thermodynamik ist offensichtlich, dass die
Gesamtenergie eines nach Auflen abgeschlossenen materiellen Systems nicht ver-
grofsert oder vermindert werden kann, sondern nur eine Transformation aus einer
in eine andere Energieform moglich ist. Trotz dieser Aussage enthélt dieses Erhal-
tungsgesetz keine genaueren Angaben iiber die Richtung und Art solcher Trans-
formationen. Die Reversibilitit des Prozesses wird hier ebenfalls nicht behandelt.
Mit diesen Fragestellungen beschéftigt sich auf der Grundlage des Entropiekon-
zepts der zweite Hauptsatz der Thermodynamik. Dabei kann die Entropie als ein
Maft angesehen werden, das die irreversible Transformation der nutzbaren in
nichtnutzbare Energie ausdriickt. Diese Umwandlung eines geordneten Anfangszu-
standes in einen weniger geordneten Zustand wird durch den Entropiezuwachs
reprasentiert. Die Entropie ist im Allgemeinen eine additive Funktion

d
—s—H T 4.51
at > ( )

der vom auften zugefiihrten Entropie H und der nicht negativen inneren Entropie-
produktion I'. Werden fiir die einzelnen Terme der Gleichung (4.51) die Oberflé-
chen- und Volumenintegrale aus [82] eingesetzt, lasst sich die Entropieproduktion
formulieren als:

1
Ff YpdV—f esdV - f p—dV+f Eq-ndA. (4.52)

Hierin bezeichnet s die spezifische Entropie, r die volumenverteilte Warmezufuhr
und q den Warmestromvektor. O reprasentiert die absolute Temperatur. Die An-
wendung des Gaufschen Integralsatzes ermdoglicht die Uberfithrung des Oberfli-
chenintegrals in ein Volumenintegral. Damit l4sst sich schreiben:

F:jvypd\/:]v(pé—p%—i—div(%))dv. (4.53)

Das Integral iiber die Divergenz in (4.53) kann wie folgt umgeformt werden:

1
f le - dV f ( div(q) - = q - grad(ﬁ)) dv. (4.54)
Die Forderung, dass die globale Entropiebilanz fiir beliebige materielle Teilvolu-
men gilt, fiihrt auf die folgende lokale Formulierung. Wird die Formulierung (4.53)

aufgrund der Irreversibilitdt der realen Vorgédnge um das Postulat I' > 0 erweitert,
gilt fiir den zweiten Hauptsatz folgender Ausdruck:

. r 1 1
oS- (p 3% dlv(q)> e q - grad(®) >0. (4.55)
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Die Ungleichheit bezeichnet die Irreversibilitit der realen Prozesse, wobei das
Gleichheitszeichen seine Bedeutung nur fiir idealisierte Prozesse hat. Wird die
Energiebilanz aus (4.50) fiir den Klammerausdruck in (4.55) eingesetzt, folgt die
sog. reduzierte Form des zweiten Hauptsatzes

1
p(ﬂé—é)—i—c:é—5q-grad(ﬂ)20. (4.56)

Aus thermodynamischen Griinden wird neben der spezifischen inneren Energie e
ein weiteres Maf fiir die Beschreibung der in Materie gespeicherten Energie beno-
tigt. Diese gesuchte Grofe wird als Helmholtzsche freie Energiedichte bezeichnet
U. Die freie Helmholtzsche Energiedichte lautet

U =¢e-19s. (4.57)

Wird mithilfe der Produktregel die freie Energiedichte e nach der Zeit t abgeleitet
und nach der Anderung der inneren Energie umgeformt

e=W 05+ s, (4.58)

lasst sich mit diesem Ausdruck é in der Beziehung (4.56) ersetzen. Damit folgt die
finale Form der Clausius-Duhem-Ungleichung;:

. . 1
—p\Il-psﬁ+c=é:—Eq-grad(ﬂ)ZO. (4.59)

Um das Verhalten des untersuchten Materials beschreiben zu kénnen, wird zuerst
die freie Helmholtzsche Energiedichte des Materialmodells definiert. Sie wird in
den Prozessvariablen des betrachteten Systems formuliert und nach der Bildung
der totalen zeitlichen Ableitung in die Clausius-Duhem-Ungleichung eingesetzt.
Bei der Auswertung der Ungleichung muss sichergestellt sein, dass das ausgewé&hl-
te Modell fiir beliebige Prozesse thermomechanisch konsistent ist. Dazu muss die
Ungleichung grofer oder gleich null sein, so wie es die Beziehung (4.59) darstellt.
Diesbeziiglich kann die Clausius-Duhem-Ungleichung auch als notwendige Anfor-
derung an die konstitutiven Beziehungen gesehen werden. Fiir isotherme Prozesse,
d. h. bei zeitlich und rdumlich konstanter Temperatur, folgt aus der Clausius-
Duhem-Ungleichung die Clausius-Planck-Ungleichung:

oV +o:e >0. (4.60)

Da in dieser Arbeit das Langzeitkriechverhalten unter konstanten Temperaturbe-
dingungen untersucht wurde, wird bei der Formulierung der Konstitutivgleichun-
gen von der Clausius-Planck-Ungleichung ausgegangen.
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4.3 Phanomenologische Beschreibung des
zeitabhingigen Materialverhaltens

Im Gegensatz zu elastischen Materialien weisen viskoelastische Materialien
ein zeit- und frequenzabhéngiges Verhalten auf. Abhéingig von der Belastungsge-
schichte kommt fiir viskoelastische Stoffe das sogenannte nachlassende Gedéchtnis
hinzu. Phdnomenologisch kann die Viskoelastizitdt an verschiedenen Effekten, wie
Kriechen, Relaxation oder Phasenverschiebungseffekten beobachtet werden. Zur
analytischen Beschreibung werden im Wesentlichen Differentialgleichungsmodelle
und integrale Formulierungen verwendet. Die Einschriankungen der linearen
Viskoelastizitit bestehen hauptséchlich in der Amplitudenunabhéngigkeit des Ma-
terialverhaltens, wobei das viskoelastische Werkstoffverhalten dem Boltzmann-
schen Superpositionsprinzip entsprechen muss. In diesem Abschnitt wird das
Kriechverhalten mithilfe der Kriechfunktion betrachtet. Bei der Auswertung des
Kriechexperiments wird die Dehnung als abhéngige Variable gewihlt. Unter An-
nahme der sprunghaften Spannungsvorgabe

o(t) =0 fiirt< 0 (4.61)
o(t) =0y flirt>0 (4.62)

wird die linear viskoelastische Antwort mithilfe des eindimensionalen Stoffgesetzes

e (t) = ]0 I (t-1) 3—‘;(11 (4.63)

beschrieben. Die Materialfunktion J(t) wird auch als Kriechnachgiebigkeit be-
zeichnet und dient hiufig nach der Umrechnung der Gleichung (4.63) zur Auswer-
tung von Kriechkurven im linear viskoelastischen Bereich. Werden die Rollen von
Dehnung und Spannung vertauscht, fiihrt die Gleichung zur Beschreibung der
Spannungsrelaxation

o (t) = fo G (t-7) %dr. (4.64)

Die Relaxationsfunktion G(t) und die Kriechnachgiebigkeit J(t) sind miteinander
durch die Beziehung

t t
t = f G@-9)JH)d = f J (-1 G(H)de (4.65)

0 0
verkniipft. In Bezug auf das viskoelastische Werkstoffverhalten ist anhand der

Gleichung (4.65) festzustellen, dass die Relaxationsfunktion G(t) und die Kriech-
funktion J(t) nicht reziprok sind. Mithilfe der Laplace-Transformation kann die
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Reziprozitat des komplexen Moduls mit der komplexen Nachgiebigkeit nachgewie-
sen werden [43].

4.4 Konzept der rheologischen Materialmodel-
le

In der linearen Viskoelastizitat wird das Verhalten Materialien gerne mithil-
fe der rheologischen Elemente beschrieben. Die Grundkérper der linearen
Viskoelastizitat, die in der Lage sind, das zeit- und ratenabhéngige Verhalten dar-
zustellen, bestehen aus Kombinationen von Feder- und Dampferelementen und
werden auch Maxwell- und Kelvinkoérper genannt. Das Verhalten der einzeln an-
geordneten Elemente spiegelt bei Verformung die Materialantwort der Poly-
merstruktur wider. Als erstes Grundelement der Rheologie wird héaufig das
Hookesche Federelement bezeichnet, durch das das Verhalten der linearen Elasti-
zitat beriicksichtigt wird. Nach dem eindimensionalen Hookeschen Gesetz

c=FEe (4.66)

wird die Spannung o mit der Dehnung € durch die Federsteifigkeit E verkniipft.
Um das ratenabhingige Werkstoffverhalten darstellen zu koénnen, wird das
Newtonsche Dampfungselement eingefiihrt. Gleichzeitig ist dieses Element zur Be-
schreibung der dissipativen Effekte geeignet. Die Antwort eines linearen D&mp-
fungselements auf eine aufgebrachte Last wird mittels des eindimensionalen Kon-
stitutivgesetzes

c=n¢ (4.67)

gegeben. Auf die spontan aufgebrachte Last reagiert dieses Element quasi starr.
Unter Annahme einer bereits aufgebrachten, konstanten Spannung nimmt die
Dehnung mit konstanter Geschwindigkeit ¢ zu. In der Entwicklung der Dehnge-
schwindigkeit spielt die Viskositatskonstante n eine bedeutende Rolle. Ist der Be-
reich der plastischen Verformungen zu beschreiben, wird das sogenannte Reibele-
ment mit dem Verhalten:

0 fiir o <
6 — { o= (4.68)

e(t) fiiro>oy

beriicksichtigt. Falls die anliegende Spannung kleiner als die FlieRgrenze oy ist,
lasst dieser Korper keine Bewegung zu. Wird die Fliefigrenze o, erreicht, wird das
plastische Flieflen vom Material durch die steigende Dehnung definiert. In der Re-
gel kann bei jedem Element die abgebildete Deformation auch als Stauchung sowie
als einfache oder reine Scherung erfolgen.

Um reale viskoelastische Eigenschaften reproduzieren zu konnen, werden
die Grundmodelle in geeigneter Weise kombiniert. Die komplexeren Kelvin-Voigt-
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und Maxwell-Korper sind insbesondere in der Lage, das Werkstoffverhalten quan-
titativ zu beschreiben. Der Modellkérper von Maxwell besteht aus der Reihen-
schaltung von Feder sind in Abbildung 4.2 dargestellt und Dampfer. Werden diese
in Serie geschaltet, wird der sogenannte Kelvin-Voigt-Korper gebildet. Beide Mo-
dellkorper.

E€F
m

Op

€p

M

Yo

Abbildung 4.2 Modelkérper vom Maxwell (links) und Kelvin-Voigt (rechts).

Aufgrund der Reihenschaltung ist die Spannung des Maxwell-Elements an beiden
Grundelementen gleich. Nach der Verformung des Elements kann die Gesamtdeh-
nung

€E=¢r + €p (469)

in zwei Anteile aufgespalten werden. Die elastische Dehnung wird durch die Deh-
nung der linearen Feder er und die viskose Dehnung durch die Dehnung des
Dampfers ep repréisentiert. Nach der Bildung der zeitlichen Ableitung von (4.69)
und unter Verwendung der Stoffgesetze aus (4.66) und (4.67) lisst sich die Diffe-
rentialgleichung des Maxwell-Elements ableiten:

- 2,2 (4.70)

Wird das Maxwell-Element sprunghaft mit der konstanten Spannung belastet,
wird die zeitliche Entwicklung der Dehnungsantwort ermittelt. Auf die sprunghaf-
te Belastung reagiert der Korper mit einer spontanen Anfangsdehnung der linea-
ren Feder. Anschliefsend liefert das lineare Dampferelement fiir die Zeit t — oo
eine monoton zunehmende Dehnung. Diese wichtigen Eigenschaften kénnen mit
dem stationdren Bereich des Langzeitkriechens assoziiert werden. Aus diesem
Grund werden der Maxwell-Koérper und seine Erweiterungen im weiteren Verlauf
ausfithrlich diskutiert. Auflergewohnlich relevant ist dieser Korper bei der Darstel-
lung der Spannungsrelaxation. Der rechte Modellkorper aus Abbildung 4.2 stellt
die Parallelschaltung eines Newtonschen Dampfers und einer Hookeschen Feder
dar. Diese Parallelschaltung weist eine Ubereinstimmung der Verzerrungen e —=
erp = ¢p auf. Die Gesamtspannung
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0 = Of + Op (471)

ist eine Summe der Federspannung op und der Dampferspannung op. Nach dem
Einsetzen der Beziehungen (4.66) und (4.67) in die Gleichung (4.71) wird die Dif-
ferentialgleichung erster Ordnung erhalten, woraus folgt:

o = EKV € + Y]KV €. (472)

Wird der Kelvin-Voigt-Korper einer sprungartigen, konstanten Spannungsanre-
gung ausgesetzt, konvergiert die Kriechdehnung asymptotisch gegen den Grenz-
wert:

2 (4.73)
€ = : )

Exv
In Bezug auf den typischen Dehnungsverlauf sind Kelvin-Voigt-Elemente in der
Lage, das zeitabhingige Kriechverhalten im priméren Kriechbereich qualitativ zu
beschreiben. Hierbei wird das Kriechverhalten des viskoelastischen Festkorpers
haufig mithilfe der Federsteifigkeit Exy und der Retardationszeit Ty beschrieben.
Die Retardationszeit stellt eine charakteristische Zeit fiir das Materialverhalten
dar und wird als

TRy = Ty (4.74)

definiert. Sie wird auch Kriechzeit genannt und gibt die Zeit an, zu der die
Kriechdehnung auf den Wert von e(txy ) = 0.632 EL angewachsen ist [83]. Beim
KV

Kelvin-Voigt-Element kann ein Dehnungssprung mit einer endlichen Spannung
nicht aufgebracht werden. Aufierdem zeigt dieses Element keine Spannungsrelaxa-
tion bei festgehaltener Dehnung.

Bei der Beschreibung des Langzeitkriechverhaltens von thermoplastischen
Werkstoffen hat die Darstellung des primédren Kriechbereichs eine wesentliche Be-
deutung. Um diesen Bereich iiber mehrere Zeitdekaden genau darstellen zu kon-
nen, werden mehrere Kelvin-Voigt-Koérper in einer Reihe geschaltet. Diese soge-
nannte Kelvin-Voigt-Kette ermoglicht also eine qualitative und quantitative Vor-
hersage des Langzeitverhaltens im priméren Kriechbereich. Die thermomechani-
sche Konsistenz des Materialmodells wird in der Kapitel 4.7 mithilfe der Auswer-
tung der Clausius-Duhem-Ungleichung bewiesen. Eine schematische Darstellung
der Kelvin-Voigt-Kette befindet sich in Abbildung 4.3.
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Abbildung 4.3 Verallgemeinertes Kelvin-Voigt-Modell.

Wie in der Abbildung dargestellt, besteht die Gesamtdehnung der Kelvin-Voigt-
Kette aus der Summe der Dehnungen der einzelnen Kelvin-Voigt-Korper, so dass
gilt:
n
€= Z € (4.75)
k=1

Die Spannung o spaltet sich in jedem Kelvin-Voigt-Korper abhéngig von den Kor-
perparametern E; und 7 . In zwei additive Anteile auf. Folgende allgemeine Vor-
schrift gilt fiir jeden Korper in der Kette:

o=Eyep +1, & (4.76)

Wird nach der Umformung der Gleichung (4.76) die Retardationszeit aus (4.74)
eingesetzt, folgt das Konstitutivgesetz in der Differentialform:

! 1
o Tk EkiEka

o (4.77)

Da die Beschreibung des Kriechverhaltens hier auf den linear-viskoelastischen De-
formationsbereich beschriankt werden soll, wird fiir die Konstitutivgleichung aus
(4.77) fir jeden in der Reihe geschalteten Kelvin-Voigt-Korper eine analytische
Form hergeleitet. Die Kombination der analytischen bzw. der numerischen Lésung
von (4.77) mit der Gleichung (4.75) ermoglicht die Parameteridentifikation der
Kelvin-Voigt-Kette fiir die Simulation des priméren Kriechbereichs. Zur Herlei-
tung der analytischen Losung wird das Konstitutivgesetz mit einer Exponential-
funktion erweitert, damit folgt:

1 i3 1 t
(ék—ir — €k> ek = o(t) e«. (4.78)
Tk Ej

Unter Beriicksichtigung der Produktregel entsteht der Ausdruck
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(sk eTt_k). = Ei (o(t) e%<>. - % e%a (4.79)

k k
Nach partieller Integration von (4.79) ergibt sich

A2 1 L o(0) t5(s) =
cA(8) ¢ - £4(0) = - o) - T - fo e ds, (4.80)
wo sich nach der Umformung und unter Beriicksichtigung der Anfangsbedingun-
gen o(0) = 0 und €,(0) = 0 geméf (4.75) die analytische Losung in der finalen

Form ergibt:
t 2 1 _t—_s
e(t) — f Y —(1-¢ %) 66 ds. (4.81)
0 Ej

k=1

Die Summe aller Retardationsfunktionen

It = iEik (1 _¢ %) (4.82)

k=1

mit den Parametern Ej, 1, definiert ein diskretes Kriechspektrum [44]|. Die Tem-
peraturabhéngigkeit der einzelnen Kelvin-Elemente kann mithilfe der temperatur-
abhéngigen Viskosititen nk(ﬂ) beschrieben werden. Da die Viskositdtswerte mit
steigender Temperatur O sinken, kann fiir die Darstellung der Temperaturabhan-
gigkeit eine modifizierte Arrhenius-Gleichung:

AH])

N, (9) =y o(®D (4.83)

mit positiven Exponenten vorgeschlagen werden, wo Mo der Vorfaktor des Aten

Kelvin-Dampfers ist. Die zugehorigen Konstanten werden in der Kapitel 4.5 aus-
fiihrlich diskutiert. Wird eine Reihenschaltung von iiberabzédhlbar unendlich vielen
Kelvin-Elementen betrachtet, verallgemeinert sich die Beziehung (4.82) mit
f(t) = 1/E auf ein kontinuierliches Spektrum

t

I(t) = fo ") (1 _¢ ) dx. (4.84)

Die néchste Simulationsmoglichkeit des Langzeitkriechverhaltens mithilfe rheolo-
gisch konsistenter Modelle besteht in der Verwendung des generalisierten Maxwell-
Modells, das auch in Abbildung 4.4 zu sehen ist.
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Abbildung 4.4 Verallgemeinertes Maxwell-Modell.

Allerdings wird dieses Modell in der Praxis aufgrund der Parallelschaltung der
Maxwell-Elemente mit dem linearen Federelement eher zur Beschreibung der
Spannungsrelaxation verwendet. Bei der Herleitung des Konstitutivgesetzes in der
Form einer Differentialgleichung ist die Spannungsaufteilung

G = Geq + Opeq (4.85)

zu berticksichtigen, wo o, der Gleichgewichtsspannung und o,, der Nichtgleich-
gewichtsspannung entspricht. c,, bezieht sich auf den Zusammenhang aus (4.66),
wobei die Nichtgleichgewichtsspannung sich als Summe der Teilspannungen der n
Maxwell-Elemente

n
Oneq — Z Oneqk (486)
k=1
ergibt. Dabei gilt fiir die Teilgleichgewichtsspannung in jedem Maxwell-Element:
Oneqk — EM]( ek — an éik‘ (487)
Die Gesamtdehnung
€ = €k T Eik (4.88)

besteht aus der elastischen Dehnung ¢, der linearen Feder und der inelastischen
Dehnung ¢;; des Dampfers in jedem Maxwell-Element. Wird o,.,; nach der Zeit
abgeleitet und werden die inelastischen Dehnungen der Dampfungselemente elimi-
niert, ergibt sich die Evolutionsgleichung:

. .1
Oneqk — EMk € - =] Oneqk (489)
Mk
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Mithilfe der Spannung der Maxwell-Feder aus der Beziehung (4.87) wird die Dif-
ferentialgleichung (DGL) (4.89) nach einer Reihe von Rechenschritten in die Evo-
lutionsgleichung fiir die inelastischen Dehnungen

1
iy = — (e-¢&y) (4.90)
ik
tiberfithrt. Unter Beriicksichtigung einer konstanten Spannung o dient diese DGL
(4.90) zusammen mit (4.85) in der Form:

n
o 1
E= % E ZEMk (e - &) (4.91)
p=)

zur Beschreibung des Kriechverhaltens im priméren Kriechbereich. Unmittelbar
nach der aufgebrachten sprungartigen Spannungsbelastung werden alle Federn des
verallgemeinerten Maxwell-Modells gedehnt. Die Déampfer reagieren auf die
sprungartige Belastung zeitlich verzogert. Mit zunehmender Kriechzeit ziehen sich
die Maxwell-Federn zusammen, was auch durch die Evolution der steigenden
inelastischen Dehnungen aus (4.90) ausgedriickt werden kann. Wird der Grenzfall
einer unendlich langen Kriechzeit (t — o) angenommen, entfillt der Summand
als Folge der schrumpfenden Maxwell-Feder aus der Beziehung (4.91). Dies heifst,
dass die Gesamtdehnung gegen den Wert e(t — ©) = o/E konvergiert. Auch hier
charakterisieren die Materialparameter das diskrete Retardationsspektrum. Wie
erwahnt, wird bei der Materialmodellierung durch Kriechversuche haufig das gene-
ralisierte Kelvin-Voigt-Modell gegeniiber dem Maxwell Model bevorzugt. Die
Hauptursache dafiir besteht in der einfachen additiven Zusammensetzung der Ge-
samtdehnung des verallgemeinerten Kelvin-Voigt-Modells.

4.5 Aktivierungsprozesse der amorphen
Thermoplaste

Die Materialstruktur amorpher Thermoplaste besteht hauptsachlich aus der
amorphen Phase, die um freies Volumen und einen sehr geringen Anteil an kristal-
liner Phase ergénzt wird. Da der sehr geringe Anteil an Kristallen keinen Einfluss
auf die Materialeigenschaften hat, wird er in weiteren Uberlegungen wie auch in
der Fachliteratur vernachlassigt. Vereinfacht kann die amorphe Grundstruktur als
eine Vielzahl von beliebig verwickelten, hakenférmigen langkettigen oder auch
kurzkettigen Molekiilhaufen gesehen werden. Die makroskopischen viskoelastischen
Materialeigenschaften beziehen sich auf die Bewegungsfiahigkeit der intrinsischen
Strukturen. Die kohisive Energiedichte, die Kettenlinge und die Verwicklungs-
dichte hidngen eng mit den schwachen Van-der-Waals-Kréften zusammen, die die
Wechselwirkungen auf der molekularen Ebene bestimmen. Wird der Materialkor-
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per mit einer Kraft beaufschlagt, ist eine viskoelastische Antwort des Materials zu
erwarten. In Bezug auf die Mikroskala besteht diese Antwort aus Molekiilbewe-
gungen und Verformungen. Mit zunehmender Spannung entwickeln sich anschlie-
fend innerhalb des Materials Bereiche mit erhohten Spannungskonzentrationen,
die zur Uberwindung der intermolekularen Krifte bzw. der Energiebarriere dienen.
Dabei konnen die Molekiile oder die Molekiilsegmente irreversibel in eine neue Po-
sition rutschen. Solche Ereignisse entsprechen in der makroskopischen Deformati-
onsbetrachtung einem nichtlinearen Deformationsverhalten. Hierbei wird dieses
Materialverhalten als plastisches Flielen bezeichnet und durch die permanente
Materialdeformation gekennzeichnet. Im Allgemeinen ist dieses Verhalten in einem
spannungsgesteuerten oder dehnungsgesteuerten Versuch im Bereich groferer
Spannungen oder Deformationen zu beobachten. Unter Annahme eines dehnungs-
gesteuerten Zugversuchs ist das Materialfliefen mit dem Erreichen der Fliefsgren-
ze oy verbunden. Ausgehend vom spannungsgesteuerten Zugexperiment wird das
spannungsabhingige Materialfliefsen generell dem sekundéren Kriechbereich zuge-
ordnet. Schematisch kann das plastische Fliefsen mithilfe der Abbildung 4.5 darge-
stellt werden.

€ : o Oy, (€)

-—_______._C_-;-l—@_‘) Oy1 (€)

J]_<0-2< él<¢':;<

Y

Abbildung 4.5 Betrachtung des Materialflieflens.

Die Abbildung 4.5 (rechts) stellt das typische Polymerwerkstoffverhalten in
einem dehnungsgesteuerten Zugversuch dar. Im Gegensatz zu Metallen ist hier das
Materialverhalten des Polymerglases stark von der eingestellten Dehnrate ¢ ab-
héngig. In dem linear viskoelastischen Deformationsberiech ist die Ratenabhéngig-
keit hauptsidchlich mit der Spannungsrelaxation auf der mikromechanischen Ebene
verbunden. Wie aus Abbildung 4.5 zu erkennen ist, ist vor der Fliefsgrenze oy,
eine ausgepriagte Materialverfestigung zu erwarten. Nach der Fliefigrenze oy folgt
die Dehnungsentfestigung. Diese ist durch den Abfall der Spannung gekennzeich-
net.

In Bezug auf die Abbildung 4.5 (links) wird das Fliefverhalten in der Form
von sekundérem Kriechen angenommen. Hier sind die Verfestigungs- und Entfesti-
gungsmechanismen des Materials im Gleichgewicht. Wie aus den angedeuteten
Kriechkurven abzulesen ist, ist die stationdre Kriechgeschwindigkeit der einzelnen
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Kriechkurven ép; eine Funktion der aufgebrachten Spannung o. Zur Beschreibung
des plastischen Fliefsens wurden in der Vergangenheit mehrere Ansétze vorge-
schlagen. Eine der moglichen und akzeptierten Methoden, die auch fiir Polymer-
werkstoffe geeignet ist, basiert auf der Eyringschen allgemeinen Theorie der akti-
vierten Prozesse [84]. Diese Theorie wird auch ,Transition State Theory‘ genannt
und beschreibt hauptséchlich die Geschwindigkeit, mit der die Strukturelemente
im Material eine Energiebarriere iiberwinden und somit in die neuen Lagen rut-
schen. Hierbei wird von der Annahme eines homogenen Prozesses ausgegangen.
Als Treibkraft fiir das aktivierte plastische Fliefen wird im Allgemeinen die Scher-
spannung betrachtet. Allerdings sollen im Folgenden diese Betrachtungen auf den
Zugspannungszustand bezogen werden, da hier auch die Energie fiir die Anderung
des Gestaltzustandes beinhaltet ist. Wird die Abhéngigkeit vom Logarithmus der
Dehnrate &7, des sekundéaren Kriechens von der aufgebrachten Spannung o aus-
gewertet, bildet sich ein linearer Zusammenhang. Diese Entwicklung entspricht fiir
Polymerwerkstoffe haufig der Theorie des aktivierten Fliefens und kann mithilfe
der kinematischen Ree-Eyring-Gleichung

¢1(c) = & sinh (%) (4.92)
dargestellt werden [85]. Die gesuchten Koeffizienten sind ¢, und V. Die aufge-
brachte Spannung o fiihrt zur erhéhten Mobilitdt des aktivierten Volumens V.
Mithilfe des Ratenfaktors ¢,, kann die Abhéngigkeit von dem thermodynamischen
Zustand und der Temperatur beriicksichtigt werden. Die Konstante k représen-
tiert die Bolzmannsche Konstante und ¥ die absolute Temperatur. Bei dem Deh-
nungsgesteuerten Zugversuch ergibt sich der stabile Deformationszustand an der
Fliefsgrenze. Die Spannung an der Fliefigrenze oy von PC représentiert einen In-
flexions-Punkt, der einen konstanten Wert, abhéingig von der eingestellten Dehn-
rate, vorstellt. In der Umkehrung der Situation spiegelt sich die eingestellte kon-
stante Spannung in einer konstanten Dehnrate ab. Wird die Gleichung (4.92) nach
der Spannung umgeformt

ov(@) — Y ! (i) (4.93)
A% €0

kann die Ree-Eyring-Beziehung zur Beschreibung der Kinematik des dehnungsge-
steuerten Zugversuchs (¢ = Konst) ausgeniitzt werden. Bauwens-Crowet haben
mithilfe der obigen Theorie die unter der Zugbelastung gemessenen stationiren
Zustiande vom Polycarbonat untersucht. Die Auswertung der spannungsabhingi-
gen stationdren Dehnraten und der ratenabhingigen Fliefsgrenzen bestitigte an-
hand identischer Aktivierungsvolumen die Annahme der gleichen Deformations-
mechanismen [40]. Dies fithrt zu der Schlussfolgerung, dass die Dehnrate an der
Fliefigrenze der spannungsinduzierten plastischen Fliekgeschwindigkeit aus dem
Kriechversuch entspricht. Werden beide Versuche im stationiren Zustand ausge-
wertet und miteinander in einem log(¢) — o, oder o — log(¢) Diagramm kombi-
niert, entsteht eine Uberlappung der ausgewerteten Messpunkte [42], so wie es die
Abbildung 4.6 darstellt.
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g h

o = Konst., (Kriechversuch)

¢ = Konst,, (Zugversuch) _
log(€)

Abbildung 4.6 Auswertung der Zug- und Kriechversuchen im stationdren Zu-
stand.

Diesbeziiglich kann das Langzeitkriechverhalten des sekundiren Kriechens von
thermorheologisch-einfachen Polymeren mithilfe der dehnratengesteuerten Kurz-
zeitzugversuche bestimmt werden. Hierbei wird von gleichem Materialzustand
ausgegangen. Wiirden die dehnungsgesteuerten Zugversuche mit gealtertem Pro-
benmaterial durchgefiihrt, wére ein steiferes Materialverhalten zu erwarten. Hier-
bei ist bei dem fortgeschrittenen Alterungszustand des Polycarbonats eine Erho-
hung der Fliefsspannungen zu erwarten. In unserem Fall ist anzumerken, dass die
verwendeten Polycarbonat-Zugproben durch den identischen Prozess der Proben-
vorbehandlung den gleichen Alterungszustand aufweisen. Allerdings weicht der
Alterungszustand jeder Zugprobe in jedem Langzeitkriechversuch beim Erreichen
des stationdren Bereichs vom gleichen Niveau ab. Diese Tatsache ist auf die un-
terschiedliche Dauer des priméaren Kriechens zuriickzufithren und kann zu leichten
Steigungsdifferenzen zwischen den Kurven aus der Abbildung 4.6 fithren. Da die
Voralterung der gepriiften Proben die einzelnen Materialpriifzeiten deutlich iiber-
schritten hatte, wird dieser Effekt reduziert und kann vernachléssigt werden.
Dementsprechend wurden fiir die Anpassungszwecke nach dem Methodenvergleich
die spannungsabhéngigen Dehnraten aus Kriechexperimenten ausgeniitzt. Soll das
Langzeitkriechverhalten mit extrem langen Kriechzeiten mithilfe der Kurzzeitver-
suche, wo der Unterschied nicht mehr vernachlédssigbar ist, dargestellt werden, ist
der aus den Kurzzeitversuchen bestimmte Ratenfaktor ¢, um die Alterungsabhén-
gigkeit zu erweitern. Dieser Faktor kann anhand von ratengesteuerten Zugversu-
chen mit unterschiedlichem Alterungszustand bestimmt werden. Da aber in dieser
Arbeit der Schwerpunkt nicht auf der Untersuchung physikalischer Alterung liegt
und der erwiéhnte Unterschied sehr klein ist, wurde die zweite Option nicht ver-
wendet.

Bei Beriicksichtigung der Temperatureinfliisse auf das plastische Fliefsen
kann die Temperaturunabhéngigkeit der einzeln angepassten € — o Kurven ausge-
niitzt werden. Daher entsteht die Moglichkeit, die Temperaturabhéngigkeit des
Fliefens mithilfe des temperaturabhingigen Ratenfaktors €,(9) erfassen zu kon-
nen. Auf empirische Weise kann die Temperaturabhéngigkeit des Ratenfaktors
mithilfe des temperatur-aktivierten Fliefsprozesses nach Arrhenius
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£ () — A o (D) (4.94)

ausgedriickt werden |[86,87]. Der gegebene Ansatz beschreibt die Rate des Poly-
merflusses aus der energetisch giinstigeren Position in die Position des energetisch
hoheren Zustands durch die Uberwindung der Energiebarriere AHy. AHy wird als
Aktivierungsenergie bezeichnet und stellt bei der Auswertung des logarithmierten,
temperaturabhéingigen Koeffizienten die Steigung der Kurve dar. Mit R wird die
universelle Gas-Konstante bezeichnet. Im Weiteren beinhaltet dieser Ansatz die
absolute Temperatur ¥ und den pre-exponentiellen Faktor A. Wird die Beziehung
(4.92) mit der Gleichung (4.94) zusammengefiigt, wird die Rate des sekundéren
Kriechens mit dem Modell

en(9, 0) = A e('%) sinh (%) (4.95)
erfasst [85]. Im Allgemeinen fiihrt eine Erhohung der Umgebungstemperatur des
mechanisch belasteten amorphen Polymerglases zur Steigerung der Mobilitat sei-
ner Molekiile, was sich in einer erhéhten makroskopischen Fliefsrate widerspiegelt.
Wird in der Evolutionsgleichung des linearen Démpfers aus (4.70) der zweite
Term durch die nichtlineare Beziehung (4.95) ersetzt, so lautet die Differentialglei-
chung

o] AHpy oV
E=—+A e('ﬂ) sinh (—) 4.96
Sie ist die Superposition einer linearen, spontanen Antwort der Feder mit der
nichtlinearen, temperaturabhéingigen Antwort des Eyringschen Dampfers.

4.6 Konzept der isotropen Schadigung

Unter dem Begriff Schidigung wird der Prozess der Werkstoffdegradation
verstanden, der sich als Folge von Belastung, Korrosion, Alterung, Verformung
oder einer chemischen Reaktion entwickelt. Die Belastung bewirkt an flachen- o-
der volumenhaften Diskontinuitdten in Form von strukturellen Schwachstellen,
lokale Uberhthungen der Spannung beziehungsweise in Versagen von Molekiilbin-
dungen, die zum Abrutschen der Molekiile fithren. Der Prozess der materiellen
Schidigung gehort zu den irreversiblen Deformationsprozessen. Grundsétzlich
kann also die Schiidigung als bleibende Anderung der Eigenschaften des Materials
beschrieben werden. Anhand dieser Definition wird klar, dass sich die ersten Sché-
digungskonzepte aus der Plastizitdtstheorie der metallischen Werkstoffe entwickelt
haben. Wird die Schiadigung auf die amorphen Polymergliser bezogen, kénnen
aufgrund der viskoelastischen Wesensart des Materials keine konkreten Aussagen
iiber die Art des iiberwiegenden Schidigungsmechanismus getroffen werden. Im
Falle der Metallwerkstoffe kann der konkrete Schédigungsmechanismus mithilfe
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der mikroskopisch beobachteten Bruchfliche dem Parametersatz des verwendeten
Schiadigungsansatzes zugewiesen werden. Die einzelnen Methoden, die zur Be-
schreibung und Messung der Schiadigung in Metallen verwendet werden konnen,
wurden in der Fachliteratur vom Lamaitre [70] ausfiihrlich beschrieben.

Im Rahmen der Schidigungsmechanik wird das Konzept nach Kachanov-
Rabotnov [53,67,88-93] eingefiihrt. In diesem Unterkapitel wird das Verhalten der
Polymergléser durch die Abnahme der Steifigkeit aufgrund der Entwicklung einer
skalarwertigen Schadigungsvariablen quantitativ beschrieben. Hierbei stellt die
Schadigungsvariable D eine Bildung von inneren Diskontinuitdten dar, die auf-
grund der sinkenden Querschnittsfliache fiir eine Erhéhung der lokalen Spannung
verantwortlich sind. Die orthotropen und anisotropen multiaxialen Schadigungsan-
sitze sind in den Publikationen [70,89] ausfiihrlich beschrieben. Da der Schédi-
gungsprozess nach Rabotnov wihrend des Langzeitkriechens mit einer Zunahme
der lokalen Spannung

F F F o

§ S-S, S(-D) (1-D)

G = (4.97)
gekennzeichnet ist, wurde die Degradation mit dem zeitlich integrierten linearen
Federelement aus dem Maxwell-Modell (4.96)

- (e}
 Ey(-D)

verbunden. In der Literatur [67,91-93| wird die Schidigung oft auf das Kriechge-
setz des sekundiren Kriechens angewendet. Wird diese Modellierungsart auf das
amplitudenabhéngige Polymerflieflen bezogen, entsprechen die resultierenden Mo-
delleigenschaften einem geschéadigten nichtlinearen Dampfer. Diese Betrachtungs-
weise ist haufig mit der Schidigungsdarstellung der Metallwerkstoffe verkniipft,
wo das Langzeit-Kriechverhalten hauptséchlich mithilfe des sekundéren und terti-
aren Kriechbereichs reprisentiert wird. Die folgende Herleitung der Beziehungen
zur Parameteridentifizierung griindet auf die Literatur [67,70]. Fiir die zeitliche
Entwicklung der Materialschidigung wird das urspriingliche Gesetz nach Kacha-

nov [90] in der Form von:
pop(—lol )" (4.99)
op (1-D)

(_@) . oV
€ + A eVR9/ sinh (ﬁ) t (4.98)

verwendet. Wird (4.99) auf das Kriechverhalten bezogen, fithrt diese empirische
nichtlineare Differentialgleichung zur Darstellung des tertidren Kriechbereichs. Die
Parameter m und B koénnen als empirische Konstanten angesehen werden, wobei
der Parameter 6, = 1MPa aus Dimensionsgriinden eingefiihrt wurde. Ahnlich wie
im Falle des sekundéren Kriechens kann die Temperaturabhingigkeit des tertidren
Kriechens mithilfe des temperaturabhéngigen Koeffizienten

B(0) — By (T (4.100)
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nach dem Arrhenius-Gesetz in der Analogie zu [67] definiert werden. Hierbei ent-
steht die Frage, wie der Schidigungsprozess physikalisch mit dem Aktivierungs-
prozess interagiert. Mit der Zusammenfassung des Konzepts der isotropen Schédi-
gungsvariable gilt:

D=D®, 0,D) mit 0<D<I. (4.101)

Wird (4.99) fiir o > 0 mithilfe der Substitutionsmethode integriert, ergibt sich die
analytische Losung der Differentialgleichung in der Form:

1

o™ m-+1
Dl-(l-(m+1)B—mt>. (4.102)
9

Der Spezialfall einer vollkommen geschédigten Lastfliche (D = 1) kann aus der
Beziehung (4.102) ermittelt werden. Die kritische Zeit lautet:

o
~ (m+1)Bo™

Die kritische Zeit, vereinfacht auch Schadigungszeit t;, wird bei der Auswertung
von Kriechversuchen als die Zeit der Einschniirung des Probenkorpers angenom-
men. Dadurch wird dieser Ansatz mit einem duktilen Materialverhalten verbun-
den. Da in dieser Arbeit Polycarbonat hauptséchlich unter erh6hten Temperatu-
ren untersucht wurde und kein duktil-sproder Ubergang festgestellt wurde, ist die
obige Annahme relevant. Ist das Sprodbruchverhalten des Materials zu beriick-
sichtigen, tritt der Bruch meist im sekundédren Kriechbereich auf. Dieses Bruch-
verhalten wird nicht von einer ausgepriagten Beschleunigungsphase begleitet. Dies-
beziiglich wird das Materialverhalten mit der urspriinglichen Beziehung (4.99)
qualitativ ungeniigend abgebildet. Die Einschniirung definiert die Schadigungszeit,
da der Lastquerschnitt keine weitere Tragfahigkeit besitzt und die Mikrorisse in
der Einschniirung unmittelbar zum Versagen fiihren. Schematisch ist die kritische
Schadigungszeit t; in der Abbildung 4.7 dargestellt.

t (4.103)
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Abbildung 4.7 Betrachtung der Schédigungszeit t; aus dem spannungsabhén-
gigen tertidren Kriechbereich.

Bei der Beschreibung des tertidren Kriechens schlieft die Verwendung nur einer
einzigen Schédigungsvariable D komplexe Schidigungsmechanismen aus. Diese
Annahme wurde hauptséchlich aufgrund der homogenen, amorphen Mikrostruktur
getroffen. Werden die Logarithmen der Schédigungszeiten t; nach der Abbildung
4.7 in Abhéngigkeit vom Logarithmus der aufgebrachten Spannung o ausgewertet,
ist ein linearer Zusammenhang zu erwarten. Hierbei ist der Parameter m haupt-
séchlich fiir die Steigung der angepassten Linie verantwortlich.

4.7 Thermomechanisch konsistente Formulie-
rung der 3D-Konstitutivgleichungen des
verallgemeinerten, erweiterten Kelvin-

Modells

In den vorherigen Kapiteln wurden eindimensionale Kriechmodelle vorge-
stellt, die zur Beschreibung der einzelnen Kriechbereiche geeignet sind und die in
der vorliegenden Arbeit verwendet wurden. In der Fachliteratur wird haufig das
Kriechverhalten mittels des plastischen Maxwell-Modells [67] oder des nichtlinea-
ren Burgers-Modell [57,58,94] dargestellt. Trotz der Komplexitit dieser Modelle
bieten sie keine ausreichende Genauigkeit der Vorhersage fiir alle Kriechgebiete.
Prinzipiell besteht das Langzeitkriechen von Polycarbonat aus drei ausgeprigten
Deformationsbereichen. Jeder dieser drei Bereiche ist durch eine Deformationski-
netik reprasentiert, die sich in der starken Spannungs- und Temperaturabhingig-
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keit iiber die Lebensdauer des Materials widerspiegelt. Um die Kinetik des charak-
terisierten Langzeitkriechverhaltens von Polycarbonat darstellen zu koénnen, wird
das modifizierte verallgemeinerte Kelvin-Modell aus der Abbildung 4.8 eingefiihrt.

(9 C;
Cy (D) _\N\N\/7 V,é5(9)
s<\\\Y H, (9) H, (9) >
Em1 €1 - &2 _ EMm2 |
£

Abbildung 4.8 Verallgemeinertes erweitertes Kelvin-Modell.

Ausgehend von der Verkniipfung des im vorherigen Kapitel modifizierten Max-
well-Modells mit der Kelvin-Kette ist das Modell aus der obigen Abbildung in der
Lage, das Materialverhalten aller Deformationsbereiche darzustellen. Die einzelnen
Kelvin-Elemente ermdéglichen zusammen mit der linearen Maxwell-Feder die Mo-
dellierung des priméren Kriechens. Der sekundéire Kriechbereich wird mithilfe des
nichtlinearen Eyring-Dampfers dargestellt. In Bezug auf das Materialmodell ent-
spricht dem Materialverhalten im tertidren Kriechbereich die zeitliche Entwick-
lung der Deformation der geschidigten linearen Maxwell-Feder. Dies wird durch
die isotrope Schiadigungsvariable D modelliert. Da in den experimentalen Untersu-
chungen die Last mit der gleichen Belastungsrate auf die Priifkérper aufgebracht
wurde, wurde die Ratenabhéngigkeit der spontanen Antwort nicht berticksichtigt.
Weiterhin wurde aus den klar definierten Griinden in den vorherigen Kapiteln der
mogliche Einfluss der physikalischen Alterung auf die Modelleigenschaften nicht
betrachtet. Fiir das Modell aus Abbildung 4.8 gilt aufgrund der Reihenschaltung
der einzelnen Kelvin-Elemente mit dem rheologischen Koérper des Maxwell-
Elements die Spannungsgleichheit o = o, = o)y = o\ oy und oy bezeichnen
die Spannungstensoren der linearen Feder und des nichtlinearen Dampfers. Jeder
Spannungstensor des zugehorigen Kelvin-Elements o, besteht aus einem elasti-
schen und einem inelastischen Anteil, so wie es in der eindimensionalen Beziehung
(4.76) zu sehen ist. Allgemein setzt sich der Tensor der Gesamtdehnung € des er-
weiterten Kelvin-Modells aus der Superposition von Verzerrungen der einzelnen, in
der Reihe geschalteten Korper zusammen, so dass folgt:

n
g — z € + €M1 + EM2- (4104)
k=1
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Die thermomechanische Konsistenz des Modells wird anhand der Auswertung der

der Clausius-Planck-Ungleichung bewiesen. Die gesamte mechanische, freie Ener-
giefunktion wird als ein additiver Split formuliert, so dass gilt:

N ! 41
pryk+§pli. (4.105)
k=1

Die in der erweiterten Kelvin-Voigt-Kette gespeicherte Energie ist aus der Summe

e¥(ey, - en 801, D) =

N| =

der einzelnen Teilenergien in jeder Kelvin-Feder % e \Ilk und der Energie der Max-

1
well-Feder 2P W, zusammengesetzt. Unter der Annahme isotropen Materialver-

haltens gilt fiir die spezifische Helmholzsche freie Energie der Ausdruck in der
Tensor-Notation:

n
1 1
e V(s e e, D) = 5 Z i Cpiep 4 5 e CuD) s e, (4.106)
k=1

wobei C, den Materialtensor der kten Kelvin-Voigt-Feder darstellt. Cy(D) repré-
sentiert den geschadigten Materialtensor der Maxwell-Feder. Ausgehend von der
Theorie der kleinen Verzerrungen kénnen die Materialtensoren mithilfe der Lamé-
Parameter nach [95] definiert werden, so dass gilt:

1
C=5r1@1+2pl (4.107)

Diesbeziiglich wird die 1 als Identitétstensor der zweiten Stufe bezeichnet, wobei I
den symmetrischen Anteil des vierstufigen Identitédtstensors reprasentiert. Hierbei
ist anzumerken, dass die Parameter der Maxwell-Feder Ayf, g, und der &ten Kel-
vin-Feder Ay, y, unterschiedlich sind. Wird die totale Zeitableitung von Beziehung
(4.105) gebildet, ergibt sich folgender Ausdruck:

ov ov .

p dt e 85Ml

Nach dem Einsetzen der zeitlichen Differentiation aus (4.108) in die Beziehung
(4.60) folgt unter Beriicksichtigung der Modelleigenschaft aus (4.104) die Clausius-
Planck-Ungleichung in der Form

( 8\1})- Z( ) a\DD>0 (4.109)
G-p 651\/11 : slﬂl + C-p ask -p oD = Y :

Die thermomechanische Konsistenz des vorgeschlagenen Materialmodells hangt
von der Giiltigkeit des zweiten Hauptsatzes der Thermodynamik in der Form der
Clausius-Planck-Ungleichung ab. Diesbeziiglich ergibt eine Auswertung des ersten
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Terms nach der Argumentation von Coleman und Noll [96,97] die Konstitutivbe-
ziehung der Maxwell-Feder

ov

c =p - (4.110)

was nach dem Einsetzen der Ableitung die finale Form
o = Cu(D) : e\ (4.111)

liefert [55]. Um die Ungleichung fiir die gesamte Kelvin-Voigt-Kette

n
ov
o) g > 4.112
2 (o-e ) ez 112

k=1

erfiilllen zu konnen, wird die Vorschrift fiir jedes Element aus der reinen Kelvin-
Kette geméf dem Ansatz nach [54] um

: L, .
pa—ék mit pcbzgsk:]}]lk:sk (4.113)
erweitert. Unter Beriicksichtigung von (4.113) kann fiir das &te Kelvin-Voigt-
Element geschrieben werden:

oV od

cC-p—=p—.

° O k e O€ k

Der Ausdruck p® wird als Dissipationspotenzial genannt und représentiert die
Rate der dissipierten mechanischen Energie [98]. Da das linear-viskoelastische Ma-
terialverhalten mit den Elementen der Kelvin-Kette verbunden ist, besteht der

Materialtensor der vierten Stufe Hy _ , aus den konstanten Koeffizienten, die die
Viskositéten n,  des entsprechenden Kelvin-Démpfers reprasentieren. Nach dem

(4.114)

Einsetzen der entsprechenden Ableitungen in die Beziehung (4.114) folgt fiir den
gewdhlten Akten Kelvin-Voigt-Korper der Ausdruck

G—Ck: €, — Hk:ék, (4115)

der unter der Annahme von positiven Materialkonstanten fiir alle Kelvin-Korper
die Giiltigkeit der Clausius-Planck-Ungleichung fiir die ganze Kelvin-Kette aus
(4.112) garantiert. Soll die Darstellung der Temperatureffekte mithilfe der Bezie-
hung (4.115) erzielt werden, sind die nicht negativen Koeffizienten von H; _, mit
der Bezichung (4.83) zu definieren. Anschliefend kann nach der Integration des
Evolutionsgesetzes aus (4.115) das dreidimensionale Dehnungsverhalten des aus-
gewahlten Kelvin-Elements dargestellt werden. Letztendlich muss noch die Dissi-
pationsrestungleichung

ov

o= D=0 (4.116)
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ausgewertet werden, die sich aufgrund der geschédigten Maxwell-Feder ergeben
hat. In dem Konstitutivgesetz wird diese Schiadigung mithilfe des schadigungsab-
héngigen Materialtensors Cy;(D) dargestellt. In Bezug auf die Giiltigkeit der Res-
tungleichung aus (4.116) werden die folgenden Bedingungen fiir die Schidigungs-
variable D gefordert:

oCy (D)
oD

Um die letzte Anforderung erfiillen zu kénnen, wird der Ansatz

D>0,0<D<1, g : gy <0. (4.117)

Cm(D) = Cyo(1 - D) (4.118)

eingefithrt. Die positive zeitliche Entwicklung der Schidigungsvariable D basiert
auf dem Konzept von Kachanov aus (4.99). Wird die Spannung o aus (4.99) durch
die Vergleichsspannung nach Von-Mises ersetzt:

3
S j; Is®]], (4.119)

wobei ||0'D|| die Norm des Spannungsdeviators durch die Beziehung

o =o- % (tr(e)) 1 (4.120)

gegeben ist, wird der dreidimensionale Spannungszustand in komplexen Struktu-
ren sowie jeder Lastwechsel zur Schiadigungsakkumulation beitragen. Werden die
obigen Annahmen in der Schidigungsdifferentialgleichung beriicksichtigt, wird die
zugehorige Evolutionsgleichung wie folgt formuliert:

: OvM o
H(t) = B (OO T D)) . (4.121)
Diese spannungsabhingige Evolutionsgleichung mit den Materialparametern B, m
und dem Normierungsfaktor oy = 1MPa repréasentiert die isotrope, duktile Schadi-
gungsentwicklung. Wird der Koeffizient B aus den Messdaten bei unterschiedli-
chen isothermen Temperaturen identifiziert, kann die Temperaturabhingigkeit
B(9) nach der Definition (4.100) erfasst werden.

Um das dreidimensionale erweiterte Kelvin-Modell aus der Abbildung 4.8
vollstdndig beschreiben zu konnen, wird die Vorschrift des letzten rheologischen
Elements, des sogenannten Eyringschen Dampferelements aus der Gleichung
(4.92), in die tensorielle Form iiberfithrt. Die Verallgemeinerung des plastischen
Flieftens nach Ree-Eyring ist unter Anwendung der Von-Mises-Spannung (4.119)
realisiert worden. Da sich die Parameteridentifikation des sekundéren Fliefsens auf
das eindimensionale Gesetz bezieht, lasst sich das verallgemeinerte Gesetz in der
erweiterten 3D-Form
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3 oym V\ oP
Ex(t) = 3 €0 Sinh( \1]{Mﬂ ) p— (4.122)
zusammenfassen. Fiir die vollstdndige Herleitung dieser Beziehung unter Verwen-
dung von diversen moglichen Spannungspotenzialen wird auf das Werk von
Nuamenko und Altenbach [67] verwiesen. Der zugehorige Spannungsdeviator ent-
spricht der Beziehung (4.120), wobei der Geschwindigkeitsvorfaktor ¢, die Tempe-
raturabhéngigkeit des Polymerfliefens unter Verwendung des Arrhenius-Gesetzes
aus (4.94) beschreibt. Bei niedrigen Spannungswerten liefert die obige Beziehung
eine lineare Abhéngigkeit von der Spannung.

Aus Ubersichtsgriinden wurden zur Herleitung des Konstitutivgesetzes der
Maxwell-Feder und der Evolutionsgleichungen der einzelnen Kelvin-Voigt-
Elemente die Materialtensoren der vierten Stufe Cy(D), Cy _, eingefiihrt. Da
richtungsunabhéngiges Materialverhalten angenommen wurde, konnen die Lamé-

Parameter A, 4 der Komponenten des Materialtensors C mithilfe der Beziehungen

) = By B 4123
DRI (4.123)

aus [95] umgerechnet werden. Die Koeffizienten E und v reprisentieren den Elasti-
zitdtsmodul und die Querkontraktionszahl, die aus dem Zugversuch bestimmt

werden kénnen. Diesbeziiglich bestehen die Materialtensoren Cy(D), C; 5 je aus
zwei unabhéngigen Materialkonstanten. Dadurch wird bei der Parameteridentifi-
kation zwischen den Parametern der Maxwell-Feder Ey;, uy; und denen der Aten
Kelvin-Feder E;, u; unterschieden. Aufgrund der Komplexitéit des Materialmodells
und der erforderlichen Reduktion des Rechenaufwandes wird das Materialverhal-
ten in der Querrichtung durch die Vereinfachung vy, , = uy gekennzeichnet. Die
Querkontraktionszahl wurde mithilfe der DIC-Methode aus einem dehnungsge-
steuerten Zugversuch unter der Flieigrenze bestimmt. Im Anschluss wird diese fiir
die FEM-Simulation als eine konstante Zahl uy; = 0.4 angenommen. Soll die zeit-
abhéngige Poissonszahl in dem Modell beriicksichtigt werden, ist eine lokale opti-
sche Messung der Querdehnung in einem Langzeitkriechversuch erforderlich. Da
hier aber das Material unter erhéhten Umgebungstemperaturen in der geschlosse-
nen Temperierkammer gepriift wird, ist diese Messmethode nicht realisierbar.
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5 Charakterisierung und Beschreibung
des mechanischen Materialverhaltens

von PC

5.1 Analyse der Kriechmessungen

Die grundlegenden Erkenntnisse iiber das Langzeitmaterialverhalten wur-
den in dieser Arbeit mithilfe der spannungsgesteuerten Zugversuche, den soge-
nannten Langzeitkriechversuchen, erworben. Da das Material unter erhéhten
Lastniveaus und einer entsprechenden Umgebungstemperatur untersucht wurde,
sind Materialnichtlinearitdten zu erwarten. Das zeitabhéngige Materialflieflen
stellt einen komplexen Prozess dar, dessen Eigenschaften durch drei charakteristi-
sche Bereiche gegeben sind. Um das nichtlineare Materialverhalten genau be-
schreiben zu konnen, wurden zur Materialcharakterisierung die neuentwickelten
Maschinen mit dem optimierten Messprozess aus der Abbildung 3.1 genutzt, wobei
jede Messung mit einer neu ausgestanzten Probe durchgefiihrt wurde. Die Reduk-
tion des inhomogenen Spannungszustands im Radius des S2-Probenkérpers wurde
durch die Einklemmung direkt hinter dem Proberadius erzielt. Die Einklemmlénge
ly, sowie die géngigen Probenparameter sind in der Abbildung 5.1 dargestellt.

Abbildung 5.1 Polycarbonat Zugpriifkorper.

Aus der obigen Abbildung geht hervor, dass das optimale Seitenverhéltnis 10 : 1
bei der Probenfertigung eingehalten wurde. Alle Proben sind durch denselben Al-
terungszustand gekennzeichnet. Da das Materialverhalten auch von der Belas-
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tungshistorie abhingt und die Kriechexperimente bis zum Materialversagen
durchgefithrt wurden, wird in jedem Experiment immer eine neue Probe gepriift.
Um die Spannungsabhéingigkeit der einzelnen Kriechbereiche ermitteln zu kénnen,
wurde jede Zugprobe mit einer unterschiedlichen Spannung belastet. Hierbei ist
anzumerken, dass auf die niedrigen Spannungsniveaus verzichtet wurde. Wird die
Betrachtung auf das linear-viskoelastische Kriechen beschrinkt, lasst sich die Ma-
terialcharakterisierung mittels der Verschiebungsprinzipien durchzufiithren. Aller-
dings ist das charakterisierte Materialverhalten nur auf einen lastunabhéngigen
Spezialfall bezogen, der keine Untersuchung des Schidigungsmechanismus im ter-
tidren Kriechbereich erméglicht. Die Charakterisierung des Priifmaterials auf un-
terschiedlichen konstanten Temperaturniveaus erweitert die Moglichkeiten der
Materialbeschreibung und beschleunigt dank der starken Temperaturabhéngigkeit
des Priifmaterials den Charakterisierungsprozess. Vor jeder Messung mit neu ein-
gestellter Temperatur wurden die betroffenen Temperierkammern mindestens drei
Stunden lang vorgeheizt. Ebenso wurde jeder gepriifte S2-Streifen vor der Messung
30 Minuten auf der verlangten Messtemperatur lastfrei gehalten. Die Kriechmes-
sungen wurden unterhalb der Glasiibergangstemperatur bei 23 °C, 40 °C, 60 °C, 80
°C und 100 °C realisiert, wobei die Messungen auf 23 °C mit einer anderen Mate-
rialcharge durchgefiihrt wurden. Diesbeziiglich wurden fiir die Parameteridentifi-
kation aufgrund einer moglichst kleineren Parameterstreuung hauptsachlich die
Daten aus den Experimenten mit erhohten Temperaturen genutzt. Ausgehend
vom Messprinzip der optimierten Kriechpriifstinde wird die gemessene globale
Verschiebung auf die Ingenieurdehnung e nach [95] umgerechnet. Das Material-
kriechen wird grundsétzlich mithilfe der zeitlichen Dehnungsentwicklung darge-
stellt. Analog dazu kann fiir die Auswertung von Kriechprozessen auch die Ent-
wicklung der Dehnrate im Zeitbereich verwendet werden. Da bei der Auswertung
im vorliegenden Fall auch die Bruchdehnungen von Interesse sind, wurde die Deh-
nung iiber die Kriechzeit aufgetragen. Die konkreten Kriechverldufe sind in der
Abbildung 5.2 dargestellt.
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Abbildung 5.2 Kriechverhalten von PC bei 40 °C, 60 °C, 80 °C und 100 °C.
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Die makroskopische Kriechverformung von Festkérpern steht auf der Molekular-
ebene in einem engen Zusammenhang mit den intrinsischen Strukturbewegungen.
Diesbeziiglich gehoren die kohésive Energiedichte, die Kettenldnge und die Ver-
wicklungsdichte zu den wichtigsten festigkeitsbestimmenden Merkmalen, die auch
eng mit dem Kriechwiderstand verbunden sind. Gleichzeitig wird die Kriechfestig-
keit durch den Produktionsprozess beeinflusst. Trotz der prézisen Fertigungstech-
nik kann Polycarbonat nicht als ideal homogener Feststoff angesehen werden. Die-
se Tatsache wird auch durch die Theorie des freien Volumens unterstiitzt. Die
weiteren Materialinhomogenitéiten, die die Materialeigenschaften, z. B. die Bruch-
und Verformungsmechanismen, beeinflussen konnen, werden allgemein auch Mate-
rialschwachstellen genannt und werden aufer durch das freie Volumen durch die
freien Kettenendstiicke oder kleine Fremdpartikel im Material repréisentiert. Unter
Bezugnahme auf die vorherigen Uberlegungen kann der thermoplastische Feststoff
unter der Spannungsbelastung als eine Serie von strukturellen Elementen mit un-
terschiedlichen lokalen Steifigkeiten und Bewegungsmoglichkeiten gesehen werden.
Abbildung 5.2 bietet anhand von vier Grafiken die Darstellung der spannungsab-
hingigen Kriechverldufe von PC. Davon besteht jede Grafik aus einem Satz von
Kriechmessungen, die bei unterschiedlichen Temperaturen gemessen wurden.
Werden die einzelnen Kriechverlaufe verglichen, ist bei einer geringen Lasténde-
rung eine deutliche Kriimmungsénderung zu beobachten. Die Dauer der einzelnen
Kriechmessungen reicht von 20 Sekunden bis zu 80 Tagen, wobei die langsten Ex-
perimente aus Zeitgriinden vorlaufig ausgewertet wurden. Da das Materialversagen
anhand der duktilen Einschniirung registriert wurde, war kein duktil-sproder
Ubergang festzustellen. Das weitere spezifische Zeichen der Kriechverliufe besteht
bei sinkender Probenbelastung in dem allmé&hlichen Aufstieg der kritischen Sché-
digungsdehnungen ¢;. Die Schadigungsdehnungen ¢; sind mit dem Materialversa-
gen verbunden und wurden auch in der Abbildung 4.7 im vorherigen Kapitel illus-
triert. Aufler der Verschiebung von g; verschiebt sich in Bezug auf die Hohe der
Belastung auch der Ubergang zwischen dem primiren und dem sekundiren
Kriechbereich, womit die Lénge des primiren Kriechens ebenfalls beeinflusst wird.
Dieses Phénomen ist jedoch aufgrund der halblogarithmischen Darstellung der
einzelnen Diagramme in Abbildung 5.2 auf den einzelnen Bildern nicht klar er-
sichtlich. Um dieses Phinomen deutlicher beschreiben zu kénnen, wird die loga-
rithmische Dehnrate ¢ {iber die Kriechdehnung ¢ nach Sherby und Dorn [38,87]
ausgewertet. Zum ersten Mal wurde dieses Materialverhalten an Polycarbonat von
Mindel und Brown [38] beobachtet. Da sich die Dehnungsgrenze des sekundéren
Kriechens abhéngig von der aufgebrachten Zuglast verschiebt, beschreiben die Au-
toren das Verhalten als Spannungsabhéngigkeit der Kriechdehnung bei der mini-
malen Dehnrate. Aus der Auswertung der Abbildung 5.2 nach Sherby-Dorn ergibt
sich, dass der gleiche Effekt der Spannung auf die Kriechdehnung der minimalen
Dehnrate wirkt, siehe Abbildung 5.3.
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PC100°C

2, s
x¢ 107 l—6 =22 11MPa
o —¢ = 22,99MPa
—¢ = 24,05MPa
6 = 25,98MPa
6 = 27,89MPa
6 = 29,82MPa
100 ©=3174MPa
6 = 33,65MPa

0 2 4 6

é[cy] 10 12 14 16
e|%
Abbildung 5.3 Sherby-Dorn-Diagramm fiir 40 °C, 60 °C, 80 °C und 100 °C.

Mindel und Brown befassen sich anschliefend in der Publikation [38] mit der
Auswertung der Druckkriechversuche nach Sherby und Dorn. Da hier die einzel-
nen Verldufe zueinander parallel sind, kann nach der vertikalen Verschiebung der
einzelnen Kurven eine perfekte Uberlappung erreicht werden, wobei diese Eigen-
schaft nur fiir die ausgewerteten Druckversuche giiltig ist. Die Begriindung des
Verschiebungsprozesses aus der Abbildung 5.3 kann anhand der Bildung der
Strukturdnderungen wahrend des Zugkriechversuchs auf der Oberfliche von ein-
zelnen Zugproben gegeben werden. Abhéngig vom Lastniveau waren die einzelnen
urspriinglich transparenten Probenoberflichen durch einen gewissen Anteil von
untransparenten Oberflachenrissen gekennzeichnet. Dieses Phédnomen wird in der
Fachliteratur haufig als ,Crazing‘ bezeichnet. Die Initialisierungsposition der ein-
zelnen Risse ist mit den Materialinhomogenitéiten auf der Mikroskala verbunden.
Oberflidchendefekte sowie Materialleerstellen oder Fremdpartikel représentieren fiir
den belasteten Querschnitt die Spannungskonzentratoren, die die Akkumulation
der kritischen Energiemenge ermoglichen. Diese Energie ermoglicht den umgeben-
den Molekiilketten ein rapides Rutschen in eine neue Position mit energetisch
glinstigerem Zustand, der auch als Anfang des Crazing-Prozesses bezeichnet wer-
den kann. Dieser Prozess wird im Allgemeinen als Bildung von hochorientiertem
Polymermaterial beschrieben, dessen Fasern sich in Spannungsrichtung ausdehnen
[32]. Die Ausbreitung des Crazings erfolgt senkrecht zur Zugspannung, wobei die
Fasern-, oder Fibrillenproduktion durch die unterhalb wachsenden Mikrorisse be-
dingt ist. Hierbei breiten sich die Mikrorisse in der radialen Richtung durch die
am Rand akkumulierte Spitzenspannung aus. Fiir einen detaillierten Einblick in
die Kinetik von Crazing und Rissausbreitung unterschiedlicher Polymerwerkstoffe
werden die Publikationen [31-34,99,100] vorgeschlagen. Unter Beriicksichtigung
des makroskopischen Druckkriechverhaltens wird die Bildung von Crazing-
Strukturen aufgrund der Leerstellenschlieffung ausgeschlossen. Diese Annahme
basiert auf der Druckkriechkurvenauswertung nach Sherby-Dorn [38], die keine
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Spannungsabhéngigkeit der Kriechdehnung bei der minimalen Dehnrate nach-
weist. Diese Argumentation wird nachfolgend durch die Beobachtung der gekro-
chenen Druckprobengeometrie erweitert, wo keine Crazing-Strukturen festgestellt
wurden. Werden Zugkriechversuche betrachtet, so muss das Crazing beriicksich-
tigt werden. Dank der Verlangerung des priméren Kriechbereichs sowie der Erho-
hung der kritischen Dehnungsgrenze hat die Bildung und Ausbreitung von Cra-
zing-Strukturen im PC einen wesentlichen Versteifungseffekt. Physikalisch kann
diese Aussage anhand der wachsenden Anzahl von hochorientierten Fibrillen be-
griindet werden. Die Fibrillen repriasentieren dank ihrer Grofe und dem hohen
Anordnungsgrad lokale Oberflachenversteifungen, die zur globalen Verbesserung
der Kriecheigenschaften von PC fithren. Uber dhnlich versteifende Eigenschaften
verfliigen auch die Kristalle in den teilkristallinen Thermoplasten, die sich aber
nicht iiber die Materialpriifzeit entwickeln. Die visuelle Untersuchung der Ver-
suchsproben hat deutliche Unterschiede in der Dichte von Crazing-Strukturen
nachgewiesen. Auf den ersten Blick war anhand der Beobachtungen die zeitliche
Entwicklung der Dichte und Grofe der Oberflachenstrukturen auf den unter-
schiedlichen Probenoberflichen festzustellen. Da aber die Experimente mit hohe-
ren Lasten deutlich kiirzer gedauert haben, kann die Zeitabhingigkeit von der
Spannungsabhéngigkeit nicht unterschieden werden. Bemerkenswert ist, dass Pro-
ben, die hohen Belastungen ausgesetzt sind, unabhéngig von der Temperatur nur
eine geringe Menge an Crazing-Strukturen enthalten, was auch nur unter einer
hohen Vergréferung des Zeiss-AxioPhot-Mikroskops sichtbar ist. Im Gegensatz
dazu enthalten die unter niedrigen Spannungen verformten Proben eine grofie
Menge an gut definierten Crazing-Strukturen. Diese Beobachtung dokumentiert
die Abbildung 5.4, die zwei PC-Proben darstellt, die unter unterschiedlichen
Spannungen gemessen wurden.
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Abbildung 5.4 Probenvergleich mit unterschiedlichem Belastungsniveau, links
ist die Messung auf o = 58,2 MPa dargestellt, wihrend das rechte Bild die ge-
krochene Probe unter o = 43,9 MPa beinhaltet. Auf dem linken Bild sind die

Bedienungsdefekte ebenfalls zu sehen.
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Die physikalischen Hintergriinde der genannten Phinomene werden von Kausch
und Michler in [31] ausfiihrlich erlautert. Geméf Kausch und Michler 14sst sich die
Abnahme der Crazing-Dichte mit steigender Last durch die Erhéhung der not-
wendigen Fibrillationsenergie erkléren. Hierbei reprasentiert die Fibrillationsener-
gie die kritische Energie, die iiberschritten werden muss, um Crazing entstehen zu
lassen. In [31] wurde diese Energie anhand der Rontgenaufnahmen von Crazing-
Strukturen gekrochener Polycarbonat- und SAN-Proben ausgewertet. Die Auswer-
tung stimmt mit den vorliegenden Beobachtungen iiberein und ermoglicht eine
ausfithrliche Begriindung fiir die Bildung und Ausbreitung von Crazing-
Strukturen. Die Fibrill-Strukturen auf jeder Probe stammen aus amplitudenab-
hiangigen Zugkriechversuchen, die bei 3,5 % Probendehnung unterbrochen wurden.
Die gepriiften Materialien verfiigten iiber eine deutlich unterschiedliche Fibrill-
dichte, was aber nicht zu unterschiedlichen Endergebnissen gefiihrt hat. In Kriech-
experimenten unter hoher Belastung und bei niedrigen Temperaturen wird eine
hohe Fibrillationsenergie benétigt. Die Uberschreitung einer derart hohen Energie
fithrt infolge von der geringen intrinsischen Spannungsrelaxation und molekularer
Mobhilitdt zu einer Crazing-Nukleation durch die Kettenspaltung. Mit zunehmen-
der Temperatur gewinnen die Scherspannungen immer mehr an Bedeutung, was
zu einer Reduktion von Fibrillationsenergie fiithrt. Bei Kriechversuchen unter ge-
ringer Belastung ist die Fibrillationsenergie der Ausbreitung von Crazing-
Strukturen fiir PC nahezu temperaturunabhéngig und néhert sich dem Wert der
Oberflachenenergie an [31]. Der Einfluss der Fibrill-Strukturen auf den Schédi-
gungsmechanismus scheint dank dem duktilen Materialversagen nicht dominierend
zu sein. Die geschéidigten Proben weisen iiber die gesamte Lénge eine grofe An-
zahl von Scherbandern auf, die sich von beiden Seitenkanten in den Mittelbereich
ausbreiten. Aufgrund des sinkenden effektiven Probenquerschnitts steigt die effek-
tive Zugspannung in den lasttragenden Bereichen und orientiert die Polymerketten
in die Richtung der wirkenden Spannung. Dieses Phinomen ist mit dem tertidren
Kriechbereich verkniipft und resultiert in einer stabilen Einschniirung, die ein duk-
tiles Materialversagen reprasentiert. Wiirde die geschédigte PC-Probe oberhalb
des Glasiiberganges aufgeheizt werden, wiirde sich die Polymerprobe teilweise zu-
sammenziehen. Die urspriinglichen Polymereigenschaften wiren aber in einem
wiederholten Kriechversuch aufgrund der Schédigung nicht reproduzierbar. Der
Beweis dafiir sowie die Beschreibung der einzelnen Kriechbereiche werden in wei-
terem Unterkapiteln vorgestellt und ausfiihrlich diskutiert.

5.2 Experimentelle Charakterisierung und Be-
schreibung des Materialkriechens

Das gepriifte Material reagiert unmittelbar nach dem Aufbringen der &ufse-
ren Last mit der spontanen Dehnungsantwort. Da die Lastaufbringung im Versuch
ein manuell gesteuerter Prozess ist, wird die spontane Dehnungsantwort durch

85



5 Charakterisierung und Beschreibung des mechanischen Materialverhaltens von PC

eventuelle Unterschiede in der Belastungsgeschwindigkeit beeinflusst. Dadurch
kann die Auswertung der Spannungsabhéngigkeit der spontanen Dehnungsantwort
nur sehr schwer beurteilt werden. Die einfachste und gleichzeitig genaueste Dar-
stellung der spontanen Dehnungsantwort wurde durch den einfachen Spannungs-
Dehnungs-Zusammenhang der linearen Maxwell-Feder aus (4.96) erzielt. Dabei
wurde die Ratenabhingigkeit der Materialverformung vernachlassigt. Diese Feder
wurde im weiteren Verlauf um das Schiadigungskonzept erweitert. Hier ist das
primédre Kriechen dann durch stark nichtlineares Materialverhalten gekennzeich-
net. Das zeitlich nichtlineare Materialverhalten steht in direktem Zusammenhang
mit der intrinsischen Materialstruktur und deren Eigenschaften, die in diesem Ka-
pitel ausfiihrlich diskutiert werden. Die last- oder temperaturaktivierten Struktu-
relemente, wie Molekiilketten oder Volumensegmente, versuchen die entsprechende
Potenzialbarriere zu iiberschreiten. Dies fiihrt im priméren Kriechbereich zu einer
Neuanordnung diskreter Strukturelemente von giinstigeren zu weniger giinstigen
Positionen, wobei diese Strukturbewegung von einer allmihlichen Erhéhung der
Energiebarrieren begleitet ist. Hierbei unterliegt der gepriifte viskoelastische Werk-
stoff einem Zeitverfestigungsprozess, der sich in einer Abnahme der Kriechge-
schwindigkeit widerspiegelt. Die Abhéngigkeit des priméren Kriechbereichs von
der Spannung ist durch die unterschiedlichen Kriechgeschwindigkeiten in Abbil-
dung 5.2 gekennzeichnet. Zu der Darstellung des nichtlinearen Materialverhaltens
im priméren Kriechbereich wird das Materialmodell aus Abbildung 4.8 angewandt.
Die in dem Modell beinhaltete Kelvin-Kette ist fiir die Darstellung des amplitu-
denabhéngigen Materialverhaltens allerdings nicht geeignet. Um diesen Nachteil
zu minimieren, wird in der Praxis haufig der Anpassungsfehler aller spannungsab-
héngigen Kriechkurven gleichzeitig optimiert. Ein auf diese Weise gefundener Pa-
rametersatz beinhaltet die Informationen iiber die Kriechkurvenkriimmungsande-
rungen, die auch durch die spannungsaktivierten Prozesse beeinflusst wurden. Da
aber im vorliegenden Fall die Belastung mehrere Deformationsmechanismen, wie
die aktivierten Segmentbewegungen, Crazing, Molekiilaufspaltung, gleichzeitig in
unterschiedlichen Verhéltnissen aktiviert, sind die Genauigkeitsmoglichkeiten die-
ser Methode begrenzt. Weiterhin muss noch die ausgepriagte Temperaturabhin-
gigkeit bestimmt werden. Der Einfluss der Spannung auf den vorherigen, universell
gefundenen Parametersatz verursacht bei der Bestimmung der temperaturabhén-
gigen Viskositdten aus (4.83) eine zusétzliche Abweichung vom realen Material-
verhalten unter erhéhten Temperaturen. Diese Aussage ist durch die ungeniigende
Spannungsabhéingigkeit des vorgeschlagenen Materialmodells im priméaren Kriech-
bereich bedingt. Um die Temperaturabhingigkeit darstellen zu konnen, wird die
Anpassungsstrategie umgekehrt betrachtet: Zuerst werden die Temperatureinfliisse
auf den priméren Kriechbereich mittels der Auswertung der temperaturabhéingigen
Kriechkurven mit dem gleichen Spannungsniveau beurteilt. Zu diesen Zwecken
konnten drei Kriechkurven aus Abbildung 5.2 genutzt werden, wobei nur der pri-
mére Kriechbereich betrachtet wird. Fiir die Beschreibung des priméren Kriech-
verhaltens wird die 1D-Vereinfachung des Materialmodells aus der Abbildung 4.8
in der folgenden Form benutzt:
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Da aber das Modell aus (5.1) auf einem additivem Split der Deformation basiert,
ist bei der Parameteridentifikation der Kelvin-Kette ein bekannter Deformations-
verlauf des nichtlinearen Maxwell-Modells notwendig. Die Modellparameter des
nichtlinearen Maxwell-Elements, die die Darstellung der Verformung im sekundé-
ren und im tertidren Kriechbereich erméglichen, sind vor den Parametern, die das
primére Kriechen beschreiben, identifiziert worden. Um die Reihenfolge der einzel-
nen Kriechbereiche in der Beschreibung zu beachten, werden die Schidigungspa-
rameter sowie die Parameter des Eyringschen-Dampfers im spéteren Teil des Ka-
pitels vorgestellt und ausfiihrlich diskutiert. Anschliefsend werden die zu fittenden
Kriechkurven auf der Abbildung 5.5 dargestellt.

PC, 6 =415 MPa
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Abbildung 5.5 Vergleich des experimentell bestimmten temperaturabhingigen
priméren Kriechbereichs mit der zugehorigen Anpassung.

Jede der drei temperaturabhingigen Kriechkurven im priméren Kriechbereich
wurde zuerst einzeln mittels der Beziehung (5.1) angepasst. Hierbei ist anzumer-
ken, dass die Spannungsabhingigkeit der Gesamtdeformation nur aus dem additi-
ven Dehnungsbeitrag der geschidigten Feder und dem spannungsabhéingigen
Dampfer besteht. Jedes angepasste Kelvin-Element kriecht asymptotisch bis zum
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Dehnungswert o/E,. Da fiir die Beschreibung des primédren Kriechbereichs 10
Kelvin-Elemente verwendet wurden, wurde aufgrund der hohen Parameterzahl
eine Parameterreduktion vorgeschlagen. Aus den angepassten Parametersitzen
wurden aufgrund der dhnlichen Lénge des priméaren Kriechbereichs vernachlassig-
bare Unterschiede in den Steifigkeitswerten der Kelvin-Federn festgestellt.
Dadurch wurde im zweiten Schritt die Parameteridentifikation aller drei Kriech-
kurven aus der Abbildung 5.5 mit fixierten Federsteifigkeiten E, ;o = E; durch-
gefiihrt. Das Resultat dieser separaten Anpassung ist mit den gestrichelten Linien
in der Abbildung 5.5 gezeigt. Nach der Beurteilung der Anpassungen mit den
Kriechexperimenten wird sichtbar, dass das vereinfachte Materialmodell in der
Lage ist, das Materialverhalten qualitativ und auch quantitativ darzustellen.
Letztendlich wurde der Einfluss der Temperaturabhingigkeit auf das mechanische
Materialverhalten mithilfe der Beurteilung von temperaturabhéngigen Viskosita-
ten n, (V) nach der Beziehung aus (4.83) ausgewertet. Diesbeziiglich wurden

(9) in der Abbil-

e 10

die aus allen drei Kriechkurven identifizieren Viskositdten n,

dung 5.6 zusammengefasst.
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In der halblogarithmischen Darstellung der Viskositidten iiber der reziproken Tem-
peratur ist erkennbar, dass alle identifizierten Viskositdtskoeffizienten die gleiche
Steigung aufweisen. Diese Eigenschaft ist anhand der Beziehung (4.83) mit dem
einheitlichen Wert der Aktivierungsenergie von AH; = 110 kJ/mol fiir alle Kelvin-
Déampfer gegeben. Die vertikale Verschiebung der Viskositéiten der einzelnen Kel-
vin-Elemente aus Abbildung 5.6 wird durch die Vorfaktoren 1, beschrieben. Da

Viskositdaten von zehn Kelvin-Dampfern bei drei unterschiedlichen Temperaturen
untersucht wurden, liefert die Anpassung fiir alle Kelvin-Dampfer elf Materialpa-
rameter. Werden die angepassten gestrichelten Linien mit den entsprechenden
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Viskositéitspunkten in der Abbildung 5.6 abgeglichen, ist eine gute Ubereinstim-
mung zu sehen, wobei Unterschiede nur im Bereich der hohen Viskositdtswerte
auftreten. Die komplette Anzahl der Modellparameter, die zur Beschreibung des
priméaren Kriechens notwendig sind, ist in der Tabelle 5.1 dargestellt.

Tabelle 5.1 Identifizierte Parameter fiir die temperaturabhéangigen Viskositéiten
der Kelvin-Kette und der Maxwell-Feder.

Parameter Wert Einheit

Eu 1.75- 10° [ Pa ]

E; .10 1.81- 10" [Pa]
Mo, 8.063 - 107 [kg-m st
Mo, 8.983- 1077 [kg-m '-sT|
Mg 5.466 - 10 [kg m1-s!]
Mo, 8.662 - 10°° [kg m'-st]
Mos 3.462 - 10 [kg m ' -s!]
Nog 1.203- 10 [kg *m - s
Mo, 3.577- 10 (kg m 1 -sl]
Mog 6.020 - 10 [kg*m st
Mog 1.046 - 1073 [kg *m - s]
Moyq 1.545- 107 [kg-mt-s!]

77777

(5.1) durch den Zusammenhang (4.83) ausgetauscht, kann das viskoelastische und
temperaturabhéngige Kriechverhalten numerisch reproduziert werden. Diesbeziig-
lich werden die identifizierten Modellparameter aus der Tabelle 5.1 und AH; sowie
By, m, A, V, AHy;, AHyp aus der folgenden Sektion, wo sekundires und tertiéires
Kriechen beschrieben ist, fiir die Validierung der Simulationsergebnisse verwendet.
Der Vergleich der Simulationen des priméaren Kriechens mit ausgewéhlten tempe-
raturabhéngigen Kriechkurven ist in Abbildung 5.7 realisiert. Die simulierten Ver-
ldufe des priméren Kriechens, die mit den gestrichelten Linien dargestellt wurden,
beweisen die ausreichende Genauigkeit der identifizierten Parameter. Aufgrund
der auRergewthnlichen Ubereinstimmung der simulierten und der gemessenen
Kurven kann die Eignung des modifizierten Gesetzes vom Arrhenius fiir die Dar-
stellung des temperaturabhéngigen priméren Kriechens grundsétzlich bestatigt
werden.
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Abbildung 5.7 Validierung des Materialmodells (5.1), kombiniert mit der Be-
ziehung (4.83) in priméren Kriechbereich bei 40 °C, 60 °C und 80 °C.

Die allméhliche Abnahme der Kriechgeschwindigkeit erfolgt aufgrund der
zeitlichen Verfestigungsprozesse in der Materialstruktur. Diese Prozesse werden
gleichzeitig mit der Kettenspaltung, Hohlraumbildung oder Kettenentflechtung
begleitet. Mit wachsenden Segmententfernungen steigen die Bewegungsmoglichkei-
ten der betrachteten Strukturen, was auch mit der Senkung der Bindungskrafte
verbunden ist. Alle genannten Phdnomene tragen zur wachsenden Materialschwi-
chung des belasteten Materialvolumens bei. Gleicht sich die Materialverfestigung
mit der Materialschwichung aus, wird aus den gemessenen Kriechkurven eine
stabile Kriechgeschwindigkeit ersichtlich. Diese Materialeigenschaft wird als se-
kundares Kriechen bezeichnet. Der sekundare Kriechbereich reprasentiert dank der
sehr hohen Kriechzeiten den dominierenden Verformungsbereich, der haufig auf-
grund der einfachen Beschreibungsmdéglichkeiten fiir die Bauteildimensionierung
genutzt wird. Da die Kriechgeschwindigkeit des untersuchten, sekundiren Kriech-
bereichs von PC durch die aufgebrachte Last beeinflusst wurde, kann das Materi-
alverhalten als spannungsaktivierter Prozess betrachtet werden. Der Materialfluss
wird daher mithilfe der Eyringschen Beziehung (4.92) beschrieben. Um die span-
nungsabhéingige Entwicklung des sekundiren Kriechens darstellen zu konnen,
werden die stationdren Dehnraten aus der Abbildung 5.2 in der logarithmischen
Darstellung iiber die entsprechenden Spannungen eingetragen. Diese Auswertung
wird fiir alle Kriechkurven durchgefithrt und ist in der Abbildung 5.8 zu sehen.
Nach Bauwens und Krowet [40] kann diese Auswertung um das Materialfliefen
aus den dehnungsgesteuerten Zugversuchen erweitert werden. Dieser Gedanke ba-
siert auf den vergleichbaren Verformungsmechanismen des plastischen Fliefsens,
die durch denselben Wert des Aktivierungsvolumens gegeben sind.
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Abbildung 5.8 Auswertung der Spannungsabhingigkeit des sekundiren Kriech-
bereichs von PC bei 40 °C, 60 °C, 80 °C und 100 °C. Die Linien reprasentieren die
Simulationsergebnisse.

Abbildung 5.8 stellt den Vergleich zwischen den ausgewerteten spannungsabhéngi-
gen Dehnraten auf vier unterschiedlichen Temperaturen und den zugehorigen Si-
mulationen nach (4.95) dar. Werden die Ergebnisse der separaten Anpassung aller
vier Datensétze nach der Beziehung (4.92) abgeglichen, kann derselbe Wert des
Aktivierungsvolumens V = 3.681 nm? festgestellt werden. Die Materialeigenschaft,
dass die aufgebrachte Spannung das selbe Volumen bei jeder Temperatur akti-
viert, ist auch aus der nahezu gleichen Neigung der ausgewerteten Dehngeschwin-
digkeiten ¢ in Abbildung 5.8 ersichtlich. Die Temperaturabhéingigkeit des be-
schriebenen sekundéren Kriechbereichs wird mithilfe des temperaturabhéngigen
Ratenfaktors €;(9) modelliert. In Bezug auf die untersuchten Punkte aus der Ab-
bildung 5.8 sind die Werte von £,(9) fiir die Verschiebung der angepassten Linien
verantwortlich. Die identifizierten Koeffizienten €,(9) sind in der Tabelle 5.2 an-
gedeutet, wobei die zugehorigen Temperaturen in °C angegeben wurden.

Tabelle 5.2 Temperaturabhéingige Ratenfaktoren €,(9).

Temperatur [°C]
40 60 80 100
€0 [1/] 3.36- 10 4.44- 107! 9.99 - 10718 1.13- 10"

Da das Polymerverhalten unterhalb der Glasiibergangstemperatur untersucht
wurde, ist fiir die Beschreibung der Temperaturabhéngigkeit das Arrhenius-Gesetz
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aus (4.94) geeignet. Der Vergleich des angepassten Modells von Arrhenius mit den
Parameterwerten aus der Tabelle 5.2 ist in Abbildung 5.9 dargestellt.

» PC
10 .
107
"oy
Ty
—
8
107
-25 1 1 1 1 1
1037 2.8 2.9 3 3.1 3.2
1/91/K] x 10°°

Abbildung 5.9 Darstellung der Temperaturabhingigkeit des sekundéiren
Kriechbereichs.

Da die Ratenfaktoren in der halblogarithmischen Darstellung eine Linie bilden,
konnten sie mit dem Ansatz (4.94) sehr genau angepasst werden. Die Steigung der
Geraden entspricht der Aktivierungsenergie mit dem Wert AHy = 348.36 kJ/mol,

wobei der Pre-Exponentialfaktor den Wert A = 3.936 - 10** s annimmt.

Die im priméiren und sekundéren Kriechprozess akkumulierten Strukturin-
derungen erhéhen den Einfluss der oben beschriebenen Werkstoffschwichung auf
den Kriechwiderstand deutlich. Diesbeziiglich fiithren die im Werkstoff vorherr-
schenden Schidigungsmechanismen zur Beschleunigung der Kriechgeschwindigkeit.
Im Allgemeinen wird dieses Materialverhalten tertidres Kriechen genannt und en-
det mit der duktilen Einschniirung. Hierbei ist es notwendig anzumerken, dass die
Bildung der Einschniirung die Lebensdauer des Materials bestimmt. In Bezug auf
die Dauer des tertidiren Kriechbereichs der einzelnen Kriechkurven aus der Abbil-
dung 5.2 ist eine quantitative Untersuchung der Schéidigungsakkumulation mit
den zugehorigen Schidigungszeiten von wesentlicher Bedeutung. Dabei wird das
Konzept der gleichméfigen Reduktion des belasteten Querschnitts durch die
Schadigungsmechanismen auf der mikroskopischen Ebene genutzt. Die Grundge-
danken des Schadigungskonzepts sind auf die Materialisotropie bezogen und wur-
den im Unterkapitel 4.6 vorgestellt. Die Auswertung des tertidren Kriechens er-
folgt nach der Abbildung 4.7, wo die Schidigungszeiten t; iiber die Belastungs-
spannung aufgetragen wurden. Die finale Auswertung in der Abbildung 5.10 bein-
haltet fiinf Datensétze. Die Schiadigungszeiten werden durch unterschiedliche Far-
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ben differenziert, die mit den eingestellten Versuchstemperaturen zusammenhén-
gen.

PC
*
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10 . *
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*
'E‘ _104_ _*-\\
> Y
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* 100°C
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Abbildung 5.10 Vergleich der Auswertung des tertidren Kriechbereichs von PC
bei 23 °C, 40 °C, 60 °C, 80 °C und 100 °C mit den entsprechenden Simulations-
kurven.

Werden die Parameter der Bezichung (4.103) aus den Daten in Abbildung 5.10 fiir
jede Temperatur getrennt identifiziert, wird eine plotzliche Anderung des Potenz-
koeffizienten m bei der Anpassung der Daten bei 100 °C festgestellt. Fiir die Daten
aus dem Temperaturbereich von 23 °C bis 80 °C wurde aus dem separaten Anpas-
sungsprozess der Wert des Koeffizienten m = 38 identifiziert. Dieser Wert ermog-
licht die genaueste Beschreibung des Materialbruchverhaltens in Abhéngigkeit der
aufgebrachten Spannung. Die zugehorigen Vorfaktoren B(9) werden mit Bezug auf
die Versuchstemperaturen in °C in der Tabelle 5.3 prasentiert.

Tabelle 5.3 Schiadigungsvorkoeffizienten fiir den Temperaturbereich von 23 °C
bis 80 °C.

Temperatur [°C]
23 40 60 80

B [1/s] 3.98- 107" 2.77- 107" 3.87- 10 2.78 - 10°%

Da sich die Steigung der Kriechdehnung bei 100 °C deutlich von den anderen Stei-
gungen unterscheidet, ist ein deutlich unterschiedlicher Wert des Potenzkoeffizien-
ten aus der Anpassung zu erwarten. Der neu identifizierte Wert des Koeffizienten
m deutet eine Anderung in den Deformationsmechanismen des tertifiren Kriechens
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bei 100 °C an und entspricht dem Wert m;oy = 25. Wird dieser Wert mit dem

zugehorigen Koeffizienten By = 4.423 - 10*%s! in der Simulation verwendet, wird

eine gute Ubereinstimmung der Modellkurve mit den Datenpunkten in der Abbil-
dung 5.10 erreicht. Dadurch, dass der Potenzkoeffizient bis 80 °C unabhéngig von
der Temperatur ist, kann die Temperaturabhingigkeit mithilfe der Entwicklung
des Vorfaktors B(%) nach der Beziehung (4.100) bestimmt werden. Dies ist in der
halblogarithmischen Abbildung 5.11 mithilfe der blauen Modellkurve dargestellt.

" PC
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Abbildung 5.11 Darstellung der Temperaturabhingigkeit des tertidren
Kriechbereichs.

Die Steigung der Modellkurve aus der Abbildung 5.11 wird durch die Aktivie-
rungsenergie  AHpp = 273.08 kJ/mol  charakterisiert. Der zugehorige Pre-

Exponentialfaktor entspricht dem Wert By = 1.482- 10°% ™. Bei der Betrachtung
eines stufenférmigen Belastungsprozesses im linear-viskoelastischen Verformungs-
bereich erfolgt nach der Entlastung des verformten Probenkorpers eine Kontrakti-
on auf den urspriinglichen Zustand. Dieser Prozess kann durch Erhitzen des Pro-
benkérpers iiber die Glasiibergangstemperatur beschleunigt werden. Wird dieser
Vorgang um die Probenkorper, die durch die Bildung einer stabilen Einschniirung
im Kriechexperiment gekennzeichnet sind, erweitert, ist dieser Riickkriechprozess
auch vorhanden. Die erh6hte Temperatur sorgt aufgrund der Werkstofferweichung
fiir die Auflosung der akkumulierten Energie in dem stark verformten Einschnii-
rungsgebiet. Diesbeziiglich ermdoglicht die temperaturbedingte Molekiilmobilitat
das Zusammenziehen des sichtbaren Einschniirungsgebiets, wobei die Materialei-
genschaften des erhitzten und anschlieffend abgekiihlten Probenkorpers nicht mehr
dem urspriinglichen jungfraulichen Probenkérper entsprechen. Die hohe Tempera-
tur ermoglicht zwar das Zusammenziehen der hochorientierten Makromolekiile,
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kann aber nicht die geschidigten Materialstrukturen, z. B. die gespaltenen Ket-
telmolekiile, in den urspriinglichen Zustand zuriickversetzen. Diese Annahme wird
durch die verbleibenden Schidigungsspuren wie in Abbildung 5.12 unterstiitzt.

Abbildung 5.12 Untersuchung des linken und rechten Einschniirungsbereiches
des Probenkorpers bei Raumtemperatur.

In dem rotmarkierten Gebiet in Abbildung 5.12 sind die Schidigungsspuren aus
dem linken und dem rechten Anfangsbereich der stabilen Einschniirung ersichtlich.
Beide Bilder wurden auf einem abgekiihlten Probenkorper bei Raumtemperatur
aufgenommen. Die urspriingliche Einschniirung der Polymerprobe wurde durch
den dreistiindigen Temperierprozess auf 10 °C oberhalb der Glasiibergangstempe-
ratur eliminiert. In der oben abgebildeten 50-fachen Vergréferung des linken und
rechten Einschniirungsbereiches sind die verbleibenden Oberfléchenrisse deutlich
sichtbar. Wird die Probe den ganzen Tag bei 160 °C gehalten, wird kein markan-
ter Unterschied in der beobachteten Rissdichte erkennbar. Die Anwesenheit der
vielen Risse nach dem Temperierprozess in dem Einschniirungsgebiet des Proben-
materials bestétigt die Auswahl des Schiadigungskonzepts aus dem Unterkapitel
4.6 fiir die Modellierung des tertidren Kriechens. Diesbeziiglich stellt die grofie
Rissmenge den indirekten Beweis fiir die Akkumulation der Materialschwachstel-
len wiahrend des Kriechexperiments dar, die mit iiberlastetem Probenmaterial um-
gegeben sind. Hierbei spielt der Polymerfluss aufgrund der Senkung der schwachen
Bindungskrafte, zusammen mit den Kettenspaltungen eine wesentliche Rolle. An-
schlieflend bildet im entscheidenden Moment das Material des effektiven Restquer-
schnitts dank der grofen Verformbarkeit die duktile Einschniirung, deren Ausbrei-
tung eine weitere Orientierung und Entwirrung der Makromolekiile aus den be-
trachteten Volumensegmenten vorstellt. Dieses Verformungsmechanismus fiihrt
nach der anschlieftenden Temperaturprozedur zur obigen Visualisierung der Sché-
digungsspuren.
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in FEM-Software

Um die praktische Anwendbarkeit des vorgeschlagenen Materialmodells zu
bewerten und darstellen zu kénnen, wurden die dreidimensionalen Materialglei-
chungen aus Kapitel 4.7 fiir Simulationszwecke in die kommerzielle FEM-Software
COMSOL Multiphysics® implementiert. In diesem Zusammenhang sind die
Durchfiihrung von Validierungssimulationen sowie die Simulation des Langzeit-
kriechverhaltens einer Polycarbonatprobe mit einer komplexen Probengeometrie
auf Basis der zuvor identifizierten Materialparameter geplant. Hierbei hingt das
Ziel der Simulation mit der qualitativen und quantitativen Reproduktion der
Kriechphdnomene zusammen. Die Simulation des Langzeitkriechverhaltens iiber
alle drei Kriechbereiche ist mit erhéhten Rechenzeiten verbunden. Diese Proble-
matik wurde in dem Parameteridentifikationsprozess aufgrund der signifikanten
Reduktion der Modellparameter gelost. Die meisten Modellparameter weisen einen
physikalischen Hintergrund auf. Die Implementierung der Differentialgleichungen
erfolgt in COMSOL Multiphysics® {iber die schwache, globale Form, wobei fiir die
FEingabe der Materialmodelle keine Erstellung von UserMat-Subroutinen erforder-
lich ist. Im Allgemeinen wird die Formulierung der Materialgesetze in der globalen
Form als Fundament der Finite-Elemente-Methode bezeichnet. In den folgenden
Abschnitten wird dazu die Theorie der Finite-Elemente-Methode vorgestellt, die
den Grundlagenteil dieses Kapitels ausmacht. Die Grundprinzipien dieser Methode
gehoren nicht zum aktuellen Forschungsgebiet, sind aber mit dem notwendigen
Ingenieurwissen verbunden. Fiir weiterfiihrende Einsichten in die Thematik wer-
den an dieser Stelle die Werke von P. Wriggers [82], B. Klein [101], M. A. Crisfield
[102] oder O. C. Zienkiewicz und R. L. Taylor [103| empfohlen. In diesem Zusam-
menhang sind auch die Publikationen [104-112| zu nennen, in denen praxisnahe
Problemstellungen behandelt werden. Im Rahmen dieser Arbeit werden die nume-
rischen Losungen des Langzeitkriechprozesses vorgestellt. Hierbei besteht der erste
Schritt im Vergleich der Simulationen auf dem homogenen Zugstreifen mit den
experimentellen FErgebnissen. Im Weiteren wird das Kriechverhalten eines
Zugstreifens mit einem komplexen Spannungszustand dargestellt.

6.1 Einfiihrung in die Finite-Elemente-
Methode (FEM)

Die Finite-Elemente-Methode ist ein mathematisches Verfahren, das zur
numerischen Losung von Randwertproblemen in der Physik dient. Grundsétzlich
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wird das Verhalten der untersuchten Gesamtstrukturen durch partielle Differenti-
algleichungen beschrieben. Diese deuten die Abhéngigkeit der Feldgleichungen von
mehreren Prozessvariablen an. Hierbei ist anzumerken, dass analytische Losungen
nur sehr selten vorliegen. Die notwendige Voraussetzung fiir die numerische Néahe-
rungslosung der Problemstellung ist die Reduktion der zu berechnenden Korper-
freiheitsgrade auf eine endliche Zahl. Diese Zerlegung wird als Diskretisierung be-
zeichnet. Dazu wird das betrachtete nachgiebige Kontinuum auf eine endliche An-
zahl von Elementen aufgeteilt, wobei zuséatzliche Eigenschaften wie Ansatzfunkti-
onen, Wandstirke oder Formkriterien beriicksichtigt werden miissen. Wird auf
jedes Element die Impulsbilanz appliziert, konnen die interagierenden Elemente als
reale Materialstruktur gesehen werden. Handelt es sich um die Losung von stati-
schen Feldproblemen, wird in jedem Element des untersuchten Koérpers durch
Anwendung des Variationsprinzips ein Spannungsgleichgewichtszustand gesucht.
Den Variationsverfahren liegen die Arbeits- und Energieprinzipien zugrunde, die in
diesem Abschnitt kurz beschrieben werden. Den Ausgangspunkt fiir die Herleitung
des Gleichungssystems stellt im Allgemeinen die lokale Impulsbilanz vor:

e v =rpb + div(o). (6.1)

Wird die Impulsbilanz aus (6.1) mit der Testfunktion du multipliziert und an-
schliefsend iiber das Volumen € integriert, kann (6.1) in die schwache, globale
Form

fpv-audvfpb-audv+fdiv(c)-6udv (6.2)
o) o o)
iiberfithrt werden. Unter Beriicksichtigung des Gaufsschen Integralsatzes
f div(e) - du dV = f div(c - du) dV- f o : grad(6u) dV (6.3)
o o o)
und des Satzes von Cauchy (o * n=t), ergibt sich die folgende schwache Form:

fpv-audvf pb-audv+f t-BudA—f o : grad(du) dV. (6.4)
0 0 (10} 0

Wird der Tragheitsterm der linken Seite vernachléssigt, wird die Beziehung (6.4)
fiir die Losung des Systems im stationdren Gleichgewicht verwendet. Da die Test-
funktion die virtuellen Verschiebungen vorstellt, wird die Beziehung;:

fpb-audv+f t-audA-f o : grad(du) dV =0 (6.5)
0 (10} 0

auch Prinzip der virtuellen Arbeit genannt [82,113,114]. Durch das Ersetzen des
Gradienten der virtuellen Verschiebungen grad(du) durch den symmetrischen An-
teil, lasst sich das Prinzip der virtuellen Arbeit in der geometrisch linearen Form:
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fc:Bst: t-6udA+j ob - dudVv (6.6)
0] 0

20
zusammenfassen. Die linke Seite der Gleichung (6.6) entspricht der virtuellen in-
neren Arbeit des Systems, wobei die rechte Seite die Arbeit der externen Belas-
tungen ausdriickt. Die innere Arbeit des Systems wird héufig virtuelle Forménde-
rungsarbeit genannt und stellt ein Produkt aus virtuellen Dehnungen und realen
Spannungen dar. Die obige Gleichung besagt, dass sich der Korper im Gleichge-
wicht befindet, wenn die Arbeit der duferen Belastungen gleich der inneren For-
ménderungsarbeit ist. Im folgenden Abschnitt wird aufgrund der Symmetrie der
Tensor der virtuellen Dehnungen in der Voigt-Notation als 6" betrachtet. Wird
die Gleichung (6.6) auf den diskretisierten Modellkérper bezogen, sind die folgen-
den Nebenbedingungen

ulyy =0 und 6e'l, =D - du (6.7)

auf dem Rand 02 und im Volumen € einzuhalten. Hierbei sind die partiellen Ab-
leitungen nach den globalen Koordinaten in der Differentiationsmatrix D enthal-
ten. Grundsétzlich stellt die schwache Form aus (6.6) einen allgemeinen Aus-
gangspunkt fiir das Naherungsverfahren mittels der Finite-Element-Methode dar
[115]. Die numerische Losung des Gleichungssystems wird durch die Minimierung
des Residuums der schwachen Form aus (6.6) unter Beriicksichtigung der Rand-
bedingungen erzielt. Hierbei wird fiir die Approximation der Verschiebungen in
den Elementen eine Ansatzdefinition benotigt. Somit gilt fiir die Approximation in
Matrixnotation die Beziehung:

u~N- T mit du’ =du' - NT, (6.8)

wobei die Matrix N auch als die Matrix der Formfunktionen bezeichnet wird.
Mithilfe dieser Beziehung wird die Verbindung zwischen beliebigen Verschiebun-
gen u im Kontinuum {iber die Stiitzstellen, also Knoten mit Knotenverschiebun-
gen U gebildet. Bei der Wahl der Formfunktionen muss Riicksicht auf die Stetig-
keit und Differenzierbarkeit der Funktion genommen werden. Im vorliegenden Fall
werden fiir die Approximation der Verschiebungen im dreidimensionalen Raum
lineare Formfunktionen gewé&hlt. Weiterhin wurden bei der Approximation des
Spannungsfeldes quadratische Formfunktionen benutzt. Wird in die schwache
Form aus (6.6) das Konstitutivgesetz:

ol =C"-¢&¥ (6.9)

in der Voigt-Notation mit der Materialmatrix C"(6x6) eingesetzt und die virtuelle
innere Arbeit in die Matrixnotation umformuliert, kann die Integralgleichung un-
ter Verwendung der Zerlegung des virtuellen Dehnungstensors aus (6.7) mit (6.8)
in
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jBﬁT-(NT-DT)-«:V-(D-N)-ﬁdV: 5u - NT -t dA
a o0 (6.10)
+] odu N bdv
0

tiberfiihrt werden. Da die Gleichung (6.10) fiir beliebige virtuelle Knotenverschie-
bungen ou erfiillt sein muss, kann diese Beziehung in:

fBT-«:V-B-ﬁdvz NT-tdA+j e NT b dV (6.11)
Q 0

20
umgeformt werden. Aus der Analyse der obigen schwachen Form lédsst sich ein
lineares Gleichungssystem

K-u-f (6.12)

herleiten [101]. Abhéngig von der Wahl der Formfunktion wird die Losungsgenau-
igkeit der starken Form der Impulsbilanz im Knoten erfiillt. Die linke Seite der
Beziehung (6.12) stellt das Produkt der Steifigkeitsmatrix

K:j B - C'-Badav (6.13)
0

fiir das finite Element mit dem entsprechenden Knotenverschiebungsvektor u dar,
das dem Vektor der &ufteren Kréfte f entspricht. Aufser der vereinfachten, sym-
metrischen Materialmatrix CV besteht die Steifigkeitsmatrix aus der Matrix B, die
die Ableitungen der Formfunktionen nach den Koordinaten enthélt. Das lineare,
statische Problem, charakterisiert durch das Gleichungssystem (6.12), ist unter
Beriicksichtigung der Dirichlet-Randbedingungen invertierbar und kann z. B. mit
der direkten Gaufischen Eliminationsmethode gelost werden. Fiir die Losung der
nichtlinearen Konstitutivgleichungen, wo die Steifigkeitsmatrix K(u) eine Funkti-
on von priméren Variablen ist, hat sich im Rahmen der FEM das iterative
Newton-Raphson-Losungsverfahren etabliert. Die Schitzung von u’''= @’ + Au''!
wird durch die Lésung des linearen Gleichungssystems gesucht und basiert auf den

vorher geschiitztem Vektor u'. Die hierzu notwendige Linearisierung der Gleichung
K@)  -u-f=0 (6.14)

fiir die Freiheitsgrade kann beispielweise durch eine Taylor-Entwicklung mit dem
Abbruch nach dem linearen Glied erfolgen [81,107]. Fiir den gendherten Losungs-
vektor u''! besteht aus dem linearisierten Gleichungssystem ein Residuum, das
sich bei Konvergenz dem Nullvektor ndhert. Zur Beriicksichtigung zeitabhingiger
Prozesse ist eine entsprechende zeitliche Diskretisierung erforderlich. Die zeitab-
héngigen Prozesse werden in eine endliche Anzahl von Schritten At=1t, ;- t,
aufgeteilt. Im Allgemeinen wird bei der Berechnung der zeitabhingigen, viskoelas-
tischen Prozesse die Niherungslosung u’'! fiir den aktuellen Zeitpunkt thi1 ge-
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sucht. Dadurch kann zu jedem Zeitpunkt unter Beriicksichtigung der Konvergenz-
toleranzen die Erfiillung des linearisierten Gleichungssystems aus (6.14) beurteilt
werden.

6.2 Validierung des implementierten Materi-
almodells

Die Giiltigkeit der vorgeschlagenen Modelle fiir die Darstellung einzelner
Kriechbereiche wurde im zugehorigen Kapitel durch die entsprechenden 1-D Simu-
lationsergebnisse iiberpriift. Dadurch, dass das gesamte Materialmodell im Endef-
fekt aus einem additiven Dehnungssplit besteht und das Materialverhalten eine
sehr hohe Spannungs- und Temperatursensitivitit aufweist, ist ein Abgleich der
Simulation des Langzeitverhaltens mit den experimentellen Ergebnissen erforder-
lich. So kann der Entwurf des gesamten Materialmodells beurteilt werden. Werden
die vorgeschlagenen Evolutionsgleichungen und Konstitutivgesetze in die kommer-
zielle FEM-Software implementiert, muss unter Beriicksichtigung der vorgeschla-
genen Materialisotropie eine Ubereinstimmung der FEM-Simulationen in der
Langsrichtung mit den eindimensionalen Simulationen in Matlab® vorliegen.
Hierbei kann auf eine korrekte Implementierung des Materialmodells geschlossen
werden. Ublicherweise gehort zu der Validierungsprozedur ein Abgleich der Simu-
lationsergebnisse mit experimentellen Kriechkurven, die bei unterschiedlichen De-
formationszustinden gemessen wurden. Eine Validierung anhand der Scher- und
Druckversuche ware empfehlenswert, wurde aber aus Zeitgriinden in Rahmen die-
ser Arbeit nicht durchgefithrt. Eine weitere experimentelle Untersuchung des
Kriechverhaltens unter Druck- und Scherbelastung erfordert eine Modifikation der
maschinellen Ausriistung und ist mit zusétzlichen Messzeiten verbunden.

Die Uberpriifung der Implementierung des Materialmodells in die FEM-
Software ist in der Abbildung 6.1 dargestellt. Die dreidimensionalen Simulationen
wurden an einem einfachen Streifen mit der homogenen Geometrie realisiert. Un-
ter Beriicksichtigung des homogenen Spannungszustands wurden die resultieren-
den Ingenieurdehnungen an einem beliebigen Knoten in der Probenmitte ausge-
wertet. Aufgrund der Symmetrie in der Breitenrichtung wurde nur eine Hélfte des
Streifens mit den Parametern (60 mm x 3 mm x 0.77 mm) modelliert. Im Weite-
ren wurde fiir die Flache (60 mm x 0.77 mm) in Langsrichtung die Symmetrier-
andbedingung (uy = 0) verwendet. Die Knoten der linken Stirnflache des Streifens
wurden in den verbleibenden zwei Verschiebungsrichtungen starr befestigt (uy, u,
= 0). Auf die Knoten der entgegenstehenden Stirnfliche wurde die entsprechende
Spannungslast eingetragen.
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PC

71 | ===1D Sim. in Matlab g
+ FEM Sim. in Comsol

Abbildung 6.1 Validierung der FEM-Implementierung in Software COMSOL
Multiphysics®.

Die obige Abbildung beinhaltet den Vergleich der FEM-Kriechsimulationen mit
den eindimensionalen Simulationen. Die verglichenen Simulationen wurden bei
einer Temperatur von 40 °C und fiir fiinf unterschiedliche Spannungsniveaus reali-
siert. Die Uberlappung der ausgewerteten Simulationskurven deutet eine korrekte
Implementierung des Materialmodells an. Werden die Simulationskurven mit den
Messungen verglichen, konnen die Genauigkeit der Parameteridentifikation und
die Eignung des vorgeschlagenen Materialmodells iiberpriift werden. Zu diesen
Zwecken dient die Abbildung 6.2. Die gestrichelten Linien aus dem Vergleich stel-
len die Simulationen dar. Die Kriimmung jeder Simulationskurve deutet an, dass
das vorgeschlagene Materialmodell in der Lage ist, das nichtlineare Kriechverhal-
ten in allen drei Kriechbereichen darzustellen. Gleichzeitig ist ersichtlich, dass das
bei niedrigeren Belastungsniveaus simulierte Kriechverhalten zuverlassig das reale
Materialverhalten reprasentiert. Werden die simulierten Kurven bei erhéhten
Spannungsniveaus mit den Experimenten abgeglichen, wird eine erhchte Diskre-
panz erkennbar. Diese Abweichung ist durch die ungeniigende Spannungsabhén-
gigkeit des Materialmodells zu erkldren. Das Materialverhalten im nichtlinearen
Deformationsbereich ist durch eine deutliche Spannungsabhéngigkeit gekennzeich-
net, wie in der folgenden Abbildung zu sehen ist. Die Spannung im Material beein-
flusst die Kriechgeschwindigkeit allen drei Kriechbereichen. Diese FEigenschaft ist
in dem entwickelten Materialmodell durch die spannungsabhingigen Elemente des
Maxwell-Modells reprasentiert, aber in der Kelvin-Kette nicht explizit enthalten.
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Abbildung 6.2 Validierung des implementierten Materialmodells.

Dadurch, dass die Kelvin-Kette den gréfiten Dehnungsbeitrag im priméren Krie-
chen leistet, hat die spannungsabhéingige Dehnung des Maxwell-Modells eine un-
tergeordnete Bedeutung. Zusétzlich trdgt zur entstandenen Abweichung des pri-
méren Kriechens die ausgewéahlte Anpassungsstrategie bei, die im vorherigen Ka-
pitel definiert wurde und keinen Spannungseinfluss beinhaltet. Dementsprechend
wird an dieser Stelle aufgrund der experimentell beobachteten, lastabhingigen
Kriechgeschwindigkeit hauptséchlich die fehlende Spannungsabhéngigkeit des Kel-
vin-Modells betont.

6.3 Simulationsbeispiel

Um das Verhalten des angepassten Materialmodells fiir eine inhomogene
Geometrie darstellen zu konnen, wurde eine Benchmarksimulation einer Probe mit
beidseitig ausgeschnittener Kerbe durchgefiihrt. In Bezug auf die symmetrische
Geometrieinhomogenitit kann eine detaillierte Untersuchung des Kriechverhaltens
entlang des kritischen Querschnittes erfolgen und veranschaulicht werden. Dieser
Querschnitt ist in der Abbildung 6.3 mit der Bezeichnung Q1 ausgewiesen. Um
das Kriechverhalten im Querschnitt in einem homogenen Spannungszustand aus-
zuwerten, wurde der zweite Probenquerschnitt Q2 definiert. Aufler der angedeute-
ten Probengeometrie enthilt die linke Seite der Abbildung 6.3 auch die in der
FEM-Simulation verwendeten Randbedingungen. Ahnlich wie im vorherigen Fall
wurde aufgrund der Symmetrie in Z-Richtung nur die Hilfte des Probenkérpers
modelliert. Anschlieffend wurden homogene Randbedingungen durch feste Ein-
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spannung in X- und Y-Richtung auf die obere Stirnflaiche aufgebracht. Die ge-
meinsame Bewegung aller Knoten der unteren Stirnfliche wurde durch die Kopp-
lung aller Flachenknoten gewihrleistet. Diesbeziiglich konnte auf den Mittelknoten
die Belastungskraft Fy = 50 N aufgebracht werden, wobei die Simulation fiir die
eingestellte Umgebungstemperatur von 40 °C durchgefiihrt wurde.

x10’

wl

[\

[
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Abbildung 6.3 Darstellung des CAD-Modells mit den applizierten Randbedin-
gungen (links) zusammen mit dem ausgewerteten Spannungsfeld nach Von Mises
des FE-Modells im COMSOL Multiphysics (rechts).

Die rechte Seite der obigen Abbildung enthélt das FE-Modell mit ausgewertetem
Spannungsfeld direkt nach Aufbringen der Last. Wie erwartet, verursacht die
Kerbe in dem kritischen Querschnitt eine inhomogene Spannungsverteilung mit
dem hochsten Spannungspeak am Kerbengrund. Um die eventuelle Abhéngigkeit
der Spannungsverteilung von der FE-Vernetzung zu untersuchen, wurde eine Ver-
netzungsstudie durchgefiihrt. Die verlangte Unabhéngigkeit der Spannungsvertei-
lung von der Vernetzung konnte in der Symmetrieebene in Probenmitte festge-
stellt werden. Werden die Randelemente im Kerbenbereich betrachtet, ist ein
Randeffekt zu beriicksichtigen. Hierbei hingt die Hohe und Variabilitat der Span-
nungen mit der idealisierten Kantengeometrie zusammen. Da reale Bauteile oft
keine ideal scharfen Kanten aufweisen, wird dieser Randeffekt in der Praxis haufig
vernachléssigt. Die erhohten Eckspannungen verursachen im Endeffekt eine leichte
Uberschiitzung des Bauteilverhaltens, die von schnellerem Materialversagen beglei-
tet ist. Die graphische Auswertung dieser Simulation besteht aus dem Vergleich
der zeitabhingigen Dehnungsfelder entlang der Oberflachenlinien in den ausge-
wahlten Querschnitten Q1 und Q2. Der erste Verlauf der Ingenieurdehnungen ent-
lang des kritischen Querschnitts Q1 ist in der Abbildung 6.4 zu sehen.
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Abbildung 6.4 Auswertung der Ingenieurdehnungen € auf der Probenoberfliche
entlang des Querschnittes Q1.

Die Verteilung der Ingenieurdehnungen ¢ entlang der Oberflachenlinie im kriti-
schen Querschnitt Q1 in Abbildung 6.4 entspricht dem inhomogenen Spannungs-
feld aus Abbildung 6.3. Aus der zeitlichen Dehnungsentwicklung zwischen der
Kerbmitte (Knotenposition 0 mm) und dem Kerbgrund (Knotenposition 2 mm) ist
ein signifikanter Unterschied in der Dehnrate ersichtlich. Aufgrund der deutlichen
Spannungserhohung kriechen die Kerbgrund-Knotenpunkte deutlich schneller, wo-
bei das Randelement durch die fortgeschrittene Materialschddigung betroffen ist.
Da der Randknoten dieses Elements den tertidren Kriechbereich erreicht hat, wird
diese Situation als Initialisierung fiir die Querschnitteinschniirung angenommen.
Um den Einschniirungsvorgang genauer beschreiben zu konnen, ist eine Erweite-
rung des verwendeten Materialmodells notwendig. Realisiert man aber, dass die
Einschniirung mit der Versagensdauer verbunden ist, wurde im Rahmen dieser
Arbeit auf die Erweiterung verzichtet. Die Potenzkoeffizienten m, n des urspriing-
lichen Schidigungsgesetzes nach Rabotnov [89,92] wurden im vorherigen Kapitel
unter einen gemeinsamen Koeffizienten m = n = 38 vereinheitlicht. Das verein-
fachte Gesetz aus (4.121) erméglicht dadurch eine glaubwiirdige Darstellung des
tertidren Kriechens von Polycarbonat, ist aber im fortgeschrittenen Entwicklungs-
stadium fiir Konvergenzprobleme verantwortlich. Dadurch, dass der sehr hohe
Potenzkoeffizient auch fiir den Nenner der Evolutionsgleichung (4.121) gilt, rea-
giert das kritisch geschidigte Material mit einem sehr schnellen Anstieg des Schéa-
digungswertes D. Hierbei muss der FE-Solver den Berechnungszeitschritt stark
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verringern, was zu einem instabilen Verhalten fiihrt. Befindet sich anschliefsend die
Schadigung des ersten Integrationspunktes im vollkommen geschidigten Zustand,
ist die Evolution der Schidigung entlang des kritischen Querschnitts Q1 aufgrund
der erreichten Singularitdten nicht weiter realisierbar. Um die Schédigungsent-
wicklung {iber den ganzen kritischen Querschnitt simulieren zu konnen, miissen
die Daten aus Abbildung 5.10 mit einer mit zwei Potenzkoeffizienten versehenen
Evolutionsgleichung modelliert werden. Die finale Form der gednderten Evoluti-
onsgleichung ist in der folgenden Beziehung gegeben:

m
/]

OvM .
(oo (1 - D))"

Durch die Einfiihrung und die anschliefsende deutliche Verringerung des zweiten
Potenzkoeffizienten n aus der Gleichung (6.15) kann eine stabile Schédigungsent-
wicklung erzielt werden. Obwohl die Verwendung dieser Gleichung in der FE-
Simulation aufgrund der langsameren Schidigungsentwicklung eine bessere Kon-
vergenz verursacht, entspricht die simulierte Kriechgeschwindigkeit nicht dem rea-
len Kriechvorgang im tertiiren Kriechbereich von Polycarbonat. Diesbeziiglich
wird die Verwendung dieser Evolutionsgleichung im vorliegenden Materialmodell
nicht empfohlen, stellt aber aufgrund der stabilen Entwicklung dennoch eine Al-
ternative dar. Die resultierende stabile Schidigungsentwicklung kann anhand der
Abbildung 6.5 nachgewiesen werden.

D(t) =B (6.15)
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Abbildung 6.5 Schidigungssimulation unter Verwendung der Gleichung (6.15)

mit den angepassten Koeffizienten: m = 38, n = 5 und B = 1.801 - 10%.

Unter Beriicksichtigung des Schadigungszustandes mit den zugehorigen Simulati-
onszeiten aus Abbildung 6.5 wird ersichtlich, dass die vorgestellte Schidigungsme-
thode nicht zur Darstellung der Bildung und Ausbreitung der Einschniirung in der
finalen Kriechphase geeignet ist. Grundsétzlich wird in diesem Fall der Schwer-
punkt auf die Entwicklung des beschleunigten Langzeitkriechprozesses gelegt. Um
den Dehnungsverlauf an der Oberfliche des Querschnitts Q2 mit der homogenen
Spannungsverteilung zu beurteilen, ist die Abbildung 6.6 hilfreich.
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Abbildung 6.6 Auswertung der Ingenieurdehnungen € auf der Probenoberfléche
entlang des Querschnitts Q2.

Im Vergleich zur Abbildung 6.4 bietet die Abbildung 6.6 die Ansicht einer gleich-
méfigen Dehnungsverteilung auf der ganzen Probenbreite. Da sich der durch die
Kerbe verursachte inhomogene Spannungszustand auflerhalb des Q2-Querschnitts
befindet, ist ein homogener Dehnungszustand zu beobachten. Aus dem zeitlichen
Dehnungsverlauf sind keine ausgepréigten Schidigungseffekte zu erkennen, wobei
der finale Dehnungsbereich durch die nahezu konstante Dehnungszunahme ge-
kennzeichnet ist. Der Grund fiir diese konstante Dehngeschwindigkeit besteht in
der geringeren Querschnittspannung, deren Hohe keine signifikante Schiadigungs-
entwicklung zur Einschniirungszeit des Q1 Querschnittes ermdglicht. Dementspre-
chend wird der wesentliche Dehnungsbeitrag durch den Eyring-Dampfer geleistet.
Wird das Dehnungsfeld aus der Abbildung 6.6 global ausgewertet, sind die beste-

henden Dehnungen um das Kriechen des kritischen Querschnittes Q1 zu erweitern.
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Der Ausgangspunkt fiir die phianomenologische Lebensdauervorhersage und
die Simulation des Langzeitkriechverhaltens wird durch dessen genaue Charakteri-
sierung definiert. Diesbeziiglich wurden in der vorliegenden Arbeit zuerst die ein-
zelnen Aspekte des neu entwickelten Langzeit-Kriechpriifstands vorgestellt und
ausfiihrlich diskutiert. Aufbauend auf den vorliegenden Erkenntnissen iiber das
viskoelastische Materialverhalten in Verbindung mit der ausgepriagten Materi-
alsensitivitdtsanalyse zeichnen sich die vorgestellten Langzeit-Kriechpriifstdnde
aufgrund der Optimierung des Messprozesses durch die Reduzierung von Sto-
rungseffekten aus. Hierbei wurden anhand des umfangreichen Validierungsprozes-
ses die Temperaturgenauigkeit der Temperierkammern sowie mechanische Stabili-
tat und die Messgenauigkeit unter Beweis gestellt. Zur Beschleunigung des Cha-
rakterisierungsprozesses von Langzeitkriechen wurden insgesamt fiinf Messappara-
turen aufgebaut. Der resultierende Validierungsprozess ergibt vernachliassigbare
Unterschiede zwischen den Kriechkurven, die auf einer kommerziellen Maschine
und jenen, die auf den entwickelten Maschinen gemessen wurden. Anschliefsend
wurde anhand des Vergleichs der Kriechkurven, die unter denselben Umgebungs-
und Belastungsbedingungen gemessen wurden, eine ausreichende Messwiederhol-
barkeit festgestellt. Dank der einfachen Konstruktion und eines entsprechenden
Arbeitsprinzips reprisentieren die entwickelten Versuchsanlagen eine kostengiins-
tige und gleichzeitig leistungsstarke Alternative im Vergleich zu universalen Zug-
priifmaschinen. Eine eventuelle Untersuchung des Langzeitkriechverhaltens von
Thermoplasten mittels Kurzzeitversuchen schliefit die vollstindige Beschreibung
des Langzeitkriechens aus. Dariiber hinaus muss das beschriebene Kurzzeitverhal-
ten um zahlreiche Materialphdnomene erweitert werden. Dadurch gewinnen die
mit den in dieser Arbeit entwickelten Versuchsanlagen gemessenen Kriechkurven
an Relevanz. Im Hinblick auf das breite Anwendungsfeld von Polycarbonat wur-
den in dieser Arbeit die Effekte der Spannung und der Temperatur auf das Lang-
zeitkriechen untersucht. Dank dem zuverlissig charakterisierten Langzeitverhalten
konnten die einzelnen Kriechberieche problemlos getrennt und in Bezug auf die
unterliegenden Deformationsmechanismen beschrieben und angepasst werden. Die
Temperaturabhéangigkeit aller drei Kriechbereiche konnte mit dem Arrhenius-
Gesetz genau beschrieben werden. In diesem Zusammenhang wird hauptséchlich
der Wert der Aktivierungsenergie des sekundéiren Kriechens, der der Spaltungs-
energie von C-C-Bindungen entspricht, betont. Diese Beobachtung kénnte tempe-
raturbedingte plastische Verformungen im stationdren Kriechbereich bedeuten.
Die anschliefende Senkung des Wertes fiir den tertidren Kriechbereich kann durch
das deutlich geschéidigte Material erklart werden. Die Beschreibung des tertidren
Kriechens mit demselben Wert des Potenzkoeffizienten erfolgt bis 80 °C. Da die
identifizierten Schiadigungszeiten bei 100 °C deutlich unterschiedliche Steigung
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aufweisen, treten bei dieser Temperatur andere iiberwiegenden Deformationsme-
chanismen auf. In diesem Sinne kann davon ausgegangen werden, dass die Quer-
schnittsschwéichung durch die enorme Senkung der schwachen Bindungskrafte an-
getrieben wird. Der Prozess des stabilen, plastischen Flieftens wurde anhand des
Ree-Eyringschen Gesetzes mit einem Einzel-Aktivierungsvolumen beschrieben.
Mithilfe der Sherby-Dorn-Auswertung der gemessenen Kriechverldufe konnte die
Abhéngigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit von der Belastungsspannung
genau dokumentiert und abgeglichen werden. Diese Materialeigenschaft wurde mit
dem Crazing-Phdnomen verkniipft und ausfiihrlich diskutiert. Auferdem konnte
mithilfe der Beobachtungen der einzeln gekrochenen Zugproben die Ubereinstim-
mung mit der von Kausch und Michler dokumentierten Crazing-Dichte bzw. Gro-
fse festgestellt werden. Fiir die Erkldrung der Crazing-Kinetik wurde die experi-
mentell gestiitzte Theorie der genannten Autoren vorgeschlagen. Ausgehend von
den Erkenntnissen zum Metallkriechen wurde der Grund der beschleunigten
Kriechgeschwindigkeit im tertidren Kriechbereich der iiberwiegenden Einwirkung
von Schidigungsphinomenen zugewiesen. Diese Annahme konnte indirekt mithilfe
von Mikroskopaufnahmen von eingeschniirten Zugproben nach der Temperatur-
nachbehandlung bewiesen werden. Die Modellierung des priméren Kriechbereichs
wurde anhand einer generalisierten Kelvin-Kette durchgefiihrt. Hierbei wurde auf-
grund der hohen Parameterzahl ein Parameterreduktionskonzept eingefiihrt, bei
dem die mogliche Anpassungsqualitit erhalten geblieben ist. Dariiber hinaus wur-
den die gesamten eindimensionalen Modellgleichungen fiir die Durchfiihrung von
FEM-Bauteilsimulationen in die dreidimensionale Form {iberfiihrt. Hierzu wurde
aus thermodynamischen Konsistenzgriinden bei der Herleitung die Clausius-
Planck-Ungleichung ausgewertet. Die in der Reihe zu der Kelvin-Kette geschalte-
ten Elemente des Maxwell-Modells wurden durch nichtlineare 3D-Ree-Eyring- und
Schadigungstherme ersetzt, was die Darstellungsmoglichkeiten des Modells erwei-
tert hat. Die im Anschluss durchgefiihrten FEM-Simulationen an einem Streifen
mit homogener Geometrie haben eine ausreichende Reproduzierung der experi-
mentell beobachteten Phinomene ermdglicht. Um den Einfluss eines komplexen
Spanungszustands auf das Dehnungsfeld bewerten zu kénnen, wurde eine Zugsi-
mulation mit geometrisch inhomogenen Streifenproben durchgefiihrt. Diesbeziig-
lich wurde aufgrund der numerischen Instabilitdten im Kerbgrund bei dem vorge-
schrittenen Schidigungszustand eine vereinfachte Lebensdauerbewertung vorge-
schlagen. Die Diskussion zu diesem Thema enthélt nicht nur die Erklarung der
numerischen Effekte, sondern auch mogliche Modellanpassungen.

In dieser Arbeit wurde grundséatzlich das Langzeitkriechverhalten von Poly-
carbonat unter Zugbelastung angepasst und simuliert. Um reale Industriebauteile
mit komplexen Spannungszustdnden, die auch komplexen Belastungen ausgesetzt
sind, realitdtsnah simulieren zu konnen, ist eine zusatzliche Materialcharakterisie-
rung unter Druck- und Scherbelastung erforderlich. In Bezug auf die hier verwen-
deten Messapparaturen wird diese erweiterte Charakterisierungsstrategie mit einer
notwendigen Modifikation der Einspannvorrichtung verbunden. Abhéngig von den
Messergebnissen wird auch die Weiterentwicklung des vorgeschlagenen Material-
modells eine essenzielle Herausforderung darstellen. Ausgehend von den theoreti-
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schen Erkenntnissen iiber die Materialeigenschaften wird fiir die kiinftigen Unter-
suchungen des Polycarbonatkriechens, wo mit deutlich héheren Kriechzeiten ge-
rechnet wird, ein duktil-spréder Ubergang erwartet. Um dieses Materialverhalten
in der Simulation erfassen zu kénnen, wird eine Erweiterung des Schadigungskon-
zeptes erforderlich. Anschlieffend sollte dabei auch der mogliche anisotrope Cha-
rakter der Schiadigungsmechanismen, mit der entsprechenden Anpassungsstrategie
beriicksichtigt werden. Da im Versuch die Last manuell auf die Priifkorper aufge-
bracht wird, kommt es zu kleineren Ungenauigkeiten in der Belastungsgeschwin-
digkeit. Diesbeziiglich konnte in der vorliegenden Arbeit die Temperaturabhéngig-
keit der spontanen Dehnungsantwort nicht zuverlédssig beschrieben werden. Um
Schwankungen in der Auswertung der spontanen Dehnungsantworten zu vermei-
den, wird fiir die genaue Charakterisierung der spontanen Dehnungsantwort die
Verwendung einer universellen Priifmaschine empfohlen. Somit kénnen fiir den
Anpassungsprozess aus den durchgefiihrten Kurzzeitkriechversuchen die genauen
Werte von spontanen Dehnungen extrahiert und verwendet werden.
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