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Harte Schale, noch weicher Kern?

Aushdrtegrad von Dichtmassen genau bestimmen

Dichtmassen kommen in verschiedenen Anwendungsbereichen zum Einsatz. Um eine vollstandige Aushartung

zu gewadhrleisten, werden bislang oftmals unnétig lange Wartezeiten vorgesehen, bevor weitere Prozessschrit-

te erfolgen. Das liegt u.a. daran, dass es bisher nur wenige technische Anséatze zur direkten Bestimmung des

Aushdrtegrads gibt, die zudem meist mit der Zerstérung des Bauteils einhergehen. Das Kunststoff-Zentrum -

SKZ forscht aktuell an Messansatzen, um zerstérungsfrei den Aushdrtegrad zu ermitteln. Das schont perspekti-

visch Ressourcen und erlaubt eine dokumentier- und damit nachweisbare Prozesstiberwachung.

Dichtmassen werden gegenwartig u.a.
in der Automobilindustrie, Luft- und
Raumfahrt, Windenergie, Elektroindustrie
und dem Bauwesen verwendet. Sie die-
nen zum Abdichten von Fugen oder
Spalten, zur Verbindung von Bauteilen
und zur Isolation. Aufgrund der umfang-
reichen Anwendungsbereiche gibt es
eine Vielzahl an Dichtmassensystemen.
Gleichzeitig bestehen nur wenige techni-
sche Ansatze zur direkten Bestimmung
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des Aushartegrads als Mal3 fur den Har-
tungsfortschritt einer Dichtmasse [1,2].
Insbesondere bei den verbreiteten ein-
komponentigen Dichtmassen erfolgt die
Aushartung anisotrop, sodass bis zum Er-
reichen einer vollstandigen Aushartung
die Materialeigenschaften stark orts- und
geometrieabhdngig sind [3]. Deshalb
kommen bei diesen aus Kostengrinden
hauptsachlich zerstérende Prufungen
durch Schnitte mit einer anschlieBenden

Einbringen der Dicht-
masse (schwarz) in
einen Prifkorper aus
Polytetrafluorethylen
aus der Luftfahrttech-
nik: Der genaue Aus-
héartegrad von Dicht-
massen ldsst sich mit
bisher verfligbaren
Verfahren nur schwer
exakt bestimmen
©5Skz

visuellen Beurteilung der Materialzéhig-
keit zum Einsatz. Weiterhin werden ferti-
gungsbegleitende Proben oder in der
geometrischen Komplexitat reduzierte
Modellsysteme mit Labormethoden wie
der stationdren Infrarot-Spektroskopie
untersucht [4]. Aus wirtschaftlicher Sicht
und zur Sicherung der Produktqualitat ist
der Einsatz von inlinefdhigen zersto-
rungsfreien Messmethoden sinnvoll. Aus
diesem Grund entwickeln Forscher »
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Bild 1. Messaufbau fur die Versuche mit luftgekoppeltem Ultraschall (links) und Terahertzsystemen

(rechts) in Transmissionsanordnung: Ist ein einseitiger Zugang notwendig, lasst sich dieser bei der

THz-Technik durch einen Aufbau in Reflexionsanordnung erreichen o skz

am Kunststoff-Zentrum — SKZ, Wiirzburg,
entsprechende Messverfahren.

Konventionelle Ultraschallprifmetho-
den verflgen bereits Uber ein breites An-
wendungsspektrum, angefangen von der
Materialcharakterisierung Gber die Pro-
zesstberwachung bis hin zur Bauteilpru-
fung. Ultraschall (US) basiert im Allgemei-
nen auf der Ausbreitung von mechani-
schen Wellen. An Grenzflachen zweier
Materialien werden Schallwellen entspre-
chend des Verhdltnisses der jeweiligen
akustischen Impedanzen, respektive de-
ren Dichten und Schallgeschwindigkei-
ten, teilweise reflektiert und transmittiert.
In Abhdngigkeit der Geometrie und inne-
ren Strukturen treten zusatzlich Beugung
und Streuung sowie in Abhdngigkeit von
elastischen  Materialeigenschaften  Ab-
sorptionseffekte auf. Zur effektiven Ein-
kopplung von US-Signalen in ein zu pri-
fendes Bauteil wird daher konventionell
ein Koppelmedium mit angepasster akus-
tischer Impedanz verwendet. Durch die
Erfassung von Unterschieden in der
Schallgeschwindigkeit und -ddmpfung
konnen Verdanderungen des Aggregatzu-
stands bzw. der Vernetzung Uberwacht
werden [5]. Dass berthrend arbeitende
Ultraschallsysteme grundsatzlich zur Cha-
rakterisierung von Aushérteprozessen ge-
eignet sind, untermauern Untersuchun-
gen aus verschiedenen Industriebran-
chen wie der Lebensmitteltechnik, dem
Baubereich und dem Chemiesegment
[6-8]. Auch in der Kunststofforanche
wurde die Technik bereits bei verschiede-
nen Anwendungen getestet [9, 10].

Neben den etablierten aber berih-
rend arbeitenden Verfahren existieren Ul-
traschallmessmethoden, die kein Koppel-
medium erfordern und damit berth-
rungslos arbeiten [11, 12]. Die konstrukti-
ve Auslegung der Ultraschallsender und
-empfanger und der Einsatz leistungsfa-
higer und rauscharmer Empfangsverstar-
ker ermdglichen eine effektivere Schall-
einkopplung und eine berthrungslose
Anwendung. Zudem wird die Dampfung
in der Luft durch den Einsatz niedriger
Priffrequenzen im kHz-Bereich reduziert
[13]. Ein Wechsel auf solche luftgekoppel-
te Ultraschallsysteme, kurz Luftultraschall-
Systeme (LUS), bietet fir eine bertihrungs-
lose Messung ohne Koppelmedium an-
wendungsspezifische Vorteile.

Verlustfreie Ubertragung durch Luft

Bei Terahertzsystemen (THz) werden elek-
tromagnetische Wellen, d.h. Strahlung,
anstelle von mechanischen Wellen einge-
setzt. Aufgrund ihrer geringen Energie
und Leistung sind THz-Strahlen im Ge-
gensatz etwa zu Rontgenstrahlen nicht
jonisierend und somit gesundheitlich un-
bedenklich. Das Messprinzip und die
Wechselwirkungen mit Materialien sind
bei analog zur US-Messtechnik, beruhen
jedoch auf anderen physikalischen Wirk-
mechanismen. Im Gegensatz zu US-Wel-
len kdnnen THz-Wellen nahezu verlustfrei
durch Luft Gbertragen werden, weshalb
keine besonderen Anforderungen fiir das
Einkoppeln bestehen. Aushdrtezustande
lassen sich bei THz grundsatzlich durch
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Bild 2. Aus dem Ultraschallsignal berechnete Gruppenlaufzeit (griin) und simultan gemessene Umgebungstemperatur (gelb) wahrend der Aushar-

tung der Polyurethan-Dichtmasse Delo-PUR S$J9345 (links): Nach Abzug des temperaturbedingten Storeinflusses korreliert die Schalllaufzeit mit dem

Aushértezustand und erreicht in etwa zum Zeitpunkt der vom Hersteller angegebenen Endfestigkeit ein Plateau (rechts) Quelle: Skz; Grafik: © Hanser
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Bild 3. Die Laufzeit der Terahertzstrahlen nimmt mit zunehmender Aushartung ab. Der Einfluss der Umgebungstemperatur auf das Messsignal wah-

rend der Aushartung der Polyurethan-Dichtmasse Delo-PUR SJ9345 (links) kann herausgerechnet werden und bewirkt eine kontinuierliche Abnahme

der Laufzeit (rechts) Quelle: SKZ; Grafik: © Hanser

messbare dielektrische Unterschiede im
Brechungsindex oder Absorptionskoeffi-
zienten detektieren [14].

Im Gegensatz zu bisher eingesetzten
Verfahren zeichnen sich die LUS- und
THz-Techniken durch die Inlinefdhigkeit,
die berthrungslose und zerstérungsfreie
Prifung und den nur einseitig erforderli-
chen Zugang an das Messobjekt aus [15].

Am SKZ werden die Potenziale beider
ZfP-Techniken zur Uberwachung che-
misch aushdrtender Dichtmassen in Norm-
prifkorpern verschiedener Geometrien der
Luftfahrtbranche analysiert (Titelbild). Zur
Untersuchung moglicher Korrelationen
zwischen Messsignalen und Aushdrtungs-
grad wurden bisher vorrangig Messauf-
bauten in Transmissionsanordnung be-
trachtet (ild 1). Die oftmals an der Produk-
tionslinie geforderte Notwendigkeit ei-
nes einseitigen Zugangs lasst sich bei der
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THz-Technik durch einen Aufbau in Refle-
xionsanordnung erreichen. Dabei kon-
nen an Grenzflachen im Bauteil reflektier-
te THz-Strahlen mittels eines Strahlteilers
auf den Empfanger ausgerichtet werden.
Bei luftgekoppeltem Ultraschall ist eben-
falls ein einseitiger Aufbau in der soge-
nannten Reemissionsanordnung mog-
lich. Bei dieser Anordnung wird der Schall
Uber einen Winkel in das Material einge-
koppelt, wodurch sich eine Vorzugs-
ausbreitungsrichtung erreichen lasst, und
Uber einen weiteren Schallwandler im
definierten Abstand empfangen.
Generell kdnnen Zustandsanderun-
gen Uber Messgrolen wie die Signal-
démpfung oder -laufzeit beschrieben
werden. Im Fall von chemisch ausharten-
den Dichtmassen hat sich insbesondere
die Laufzeit der Schall- und THz-Wellen,
die mit zunehmender Aushartung sinkt,

als aussagekraftig erwiesen. Die Laufzeit
hangt von der Ausbreitungsgeschwin-
digkeit und damit v.a. der Steifigkeit
(E-Modul) bzw. der Dichte der Dichtmas-
se ab, die sich beide wahrend der Aushar-
tung verandern. Die Veranderung der
Laufzeit im Rahmen einer Dichtmassen-
aushartung ist exemplarisch an einem
einkomponentigen Polyurethan-System
(PUR, Marke: Delo-PUR SJ9456, Hersteller:
Delo Industrie Klebstoffe GmbH & Co.
KGaA) fur LUS in Bild2 und fUr THz in Bild 3
(links) dargestellt. Fur die Versuche mittels
Luftultraschall wurde das System Sono-
Inspect der Forschungszentrum Ultra-
schall gGmbH verwendet, fir die Tera-
hertz-Messungen das System Tera K15
der Menlo-Systems GmbH. Bei LUS wurde
dafur die sogenannte Gruppenlaufzeit,
die die frequenzunabhéangige Laufzeit des
gesamten Empfangssignals beschreibt, »
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ausgewertet. Zur Erstellung der Graphen
wurden Messungen im Intervall von 20 s
durchgeflhrt, wobei sich jedes Messsig-
nal aus einer Mittelung von Uber 1000
Einzelmessungen fir THz und einer Mit-
telung von 120 Einzelmessungen fur LUS
zusammensetzt. Die Standardabweichun-
gen sind aufgrund ihrer geringen Gré(3e
im Graphen nicht darstellbar.

Storeinfluss im Messsignal eliminieren

Neben der kontinuierlichen Abnahme
sind zusétzlich verhaltnismalig kleine,
quasi-periodische Schwankungen in der
Laufzeit zu erkennen. Diese lassen sich
auf Schwankungen der Umgebungstem-
peratur zurlickfUhren, wie simultane Tem-
peraturmessungen zeigen. Dass sich die
Messwertschwankungen nicht aus der
Beschleunigung oder Verlangsamung des
Aushdrteprozesses ergeben, zeigt u.a. die
vereinzelt auftretende Zunahme der Grup-
penlaufzeit mit zeitlich fortschreitender
Aushdrtung. AuBerdem konnte Uber Ver-
suche an ausgeharteten Dichtmassen ve-
rifiziert werden, dass die temperaturbe-
dingten Schwankungen in der Gruppen-
laufzeit auch nach nahezu vollstandiger
Aushdrtung auftreten. Bei Kenntnis des
Temperaturverhaltens lasst sich der tem-
peraturbedingte Storeinfluss im Messsig-
nal eliminieren (Bilder 2 und 3, rechts).

Die Endfestigkeit der feuchtigkeits-
aushartenden Dichtmasse ist laut Herstel-
ler bei einer Tiefe von 6,3 mm nach etwa
80 Stunden erreicht. Das Ausharteverhal-
ten kann anhand des Signalverlaufs durch
einen biexponentiellen Fit beschrieben
werden. Der zundchst starke Abfall der
Gruppenlaufzeit des LUS-Signals resul-
tiert aus der Aushéartung oberfldchenna-
her Bereiche, die in direktem Kontakt zur
Luft stehen. Dabei steigen der Impedanz-
unterschied und damit der Reflexionsfak-
tor an der Oberfldche stark an. Ausharte-

vorgdnge im Inneren der Dichtmasse
konnen erst nach Diffusion der Feuchtig-
keit in das Material stattfinden und erzeu-
gen demnach einen flacheren Abfall der
Laufzeit, wie die Messdaten zeigen. Die
unterschiedlich ausgepragten Abkling-
verhalten deuten an, dass sich mechani-
sche Eigenschaften starker als optische
wahrend des Aushdrtevorgangs verdn-
dern. Der Verlauf der Gruppenlaufzeit der
US-Wellen weist im Vergleich zur THz-
Laufzeit ein deutlich besseres Signal-
Rausch-Verhaltnis auf. Das kann zudem
mit den unterschiedlichen Signalformen
begriindet werden. Bei der Berechnung
der US-Gruppenlaufzeit findet die Inte-
gration Uber ein groleres Intervall des
Signals statt, wdhrend bei THz lediglich
schmale Peaks zur Ermittlung der Laufzeit
vorliegen. Eine Ubertragung der betrach-
teten Techniken auf andere aushartende
Materialsysteme, wie Kunststoffschmelzen
oder Klebstoffe, ist aufgrund der ahnli-
chen chemischen und physikalischen Ei-
genschaften sehr naheliegend.

Vorteile von LUS- und THz-Systemen

Fur den praktischen Einsatz in der Indus-
trie besitzen LUS-Systeme u.a. durch die
direkte Beziehung von Messsignal zu me-
chanischen Eigenschaften und die leich-
tere Integrierbarkeit in den Prozess, z.B.
aufgrund des Fehlens optischer Kompo-
nenten und der groReren Robustheit, ei-
nige Vorteile. AuBerdem sind LUS-Syste-
me bereits in vielen Anwendungen etab-
liert und meist kostengUnstiger, was fur
zusatzliche Akzeptanz sorgt. Die THz-
Technik bietet hingegen die Mdglichkeit,
simultan zur Uberwachung der Aushar-
tung, Dickendnderungen zu ermitteln.
Dadurch kénnen Informationen Uber
Schrumpfvorgdnge gewonnen werden.
THz-Strahlung lasst sich auBerdem uni-
verseller und flexibler einsetzen, da oft-

mals weniger Verluste an Grenzflichen
von Umgebungsluft zur untersuchenden
Dichtmasse auftreten, THz-Wellen weni-
ger stark gedampft werden als Schall und
die Messgeschwindigkeit groBer ist.

LUS wird neben der Aushartetiberwa-
chung auch fir die Fehlstellendetektion
in Bauteilen, fur die Untersuchung von
Materialeigenschaften und fur die Uber-
wachung von Klebstoffen eingesetzt.
THz-Systeme werden hingegen u.a. fur
Schicht- oder Wanddickenmessungen,
beispielsweise an Rohren, zur Feuchtig-
keits- oder Fullgradbestimmung in Fest-
korpern oder zur Charakterisierung von
Polymerschdumen verwendet.

Die exemplarisch an einer Dichtmas-
se vorgeflhrten Tests sind nicht frei auf al-
le Dichtstoffsysteme Ubertragbar, da die
chemischen und physikalischen Prozesse
wahrend der Aushdrtung einen entschei-
denden Einfluss auf die Laufzeit von
Schall und Strahlung haben. Im Rahmen
eines geférderten Vorhabens werden die
Verfahren aktuell am SKZ weiterhin an
verschiedenen Dichtmassen getestet und
spezifische Modelle fir unterschiedliche
Dichtmassen zur Bestimmung des Aus-
hartegrads ermittelt. Fir die Prozesstaug-
lichkeit werden perspektivisch Aufbauten
in Reflexions- (Terahertz) bzw. Reemissi-
onsanordnung (Luftultraschall) verwen-
det und verschiedene Messparameter
untersucht, um das Messsignal hinsicht-
lich Rauschen und Umgebungseinfluss
zu optimieren. Zuletzt werden die resul-
tierenden Aushérteverldufe mit etablier-
ten zerstérungsfreien und zerstérenden
Messtechniken referenziert. Eine Teilnah-
me am begleitenden Ausschuss ist fur
Unternehmen jederzeit moglich, um das
entsprechende Forschungsprojekt zu be-
gleiten und zu unterstltzen. Weiterhin
besteht die Maglichkeit, aushartende
Materialsysteme zur kostenneutralen Pri-
fung an das SKZ zu schicken. m
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