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Benetzbarkeit von Carbonfasern anhand von Einzelfaser-
Kontaktwinkelmessungen - eine Machbarkeitsstudie

Abstract

Bei der Herstellung carbonfaserverstarkter Kunststoffe werden Fasern in eine Kunststoffmatrix eingebettet. Hinsichtlich
der notwendigen Faserbenetzbarkeit ist die Qualitdtssicherung dieses Prozesses eine klassische Aufgabe fir die
Einzelfaser-Kontaktwinkelmessung. Aber auch eine Herausforderung, denn der im Vergleich zu Haaren oder Textilfasern
deutlich geringere Faserdurchmesser stellt hohe Anspriiche an die Prazision des Messgerétes.

In diesem Applikationsbericht wird der Verlauf einer Machbarkeitsstudie zur Einzelfaser-Kontaktwinkelmessung
vorgestellt. Anhand dreier unterschiedlich vorbehandelter Fasern wurde die Wiederholgenauigkeit und Signifikanz der
Ergebnisse mit einem Einzelfaser-Tensiometer K100SF von KRUSS tiberpriift.

Abb. 1: Biindel aus 50.000 Carbonfasern (Bild: SGL Group)

Hintergrund

Carbonfasern sind hochfest, leicht und leitfahig und
werden deshalb in Verbundmaterialien fiir hochste An-
spriche eingesetzt, zum Beispiel im Flugzeugbau oder
fur Sportgerate. Die Einbettung der Fasern in den Matrix-
kunststoff — hdufig werden Epoxidharze verwendet -
erfordert  eine  geeignete = Vorbehandlung. Im
Herstellungsprozess durchlauft die Faser ein Schlichte-
bad, wo sie mit einem diinnen Kunststoffiibberzug
versehen wird. In der Regel wird fir die Schlichte die
gleiche Substanzklasse wie die des Matrixkunststoffes
verwendet, also zum Beispiel Epoxid, wenn dieses die
vorgesehene Matrix bildet.

Ist die Beschichtung mit der Schlichte unvollstandig oder
mit dem Matrixkunststoff nicht kompatibel, kdnnen bei
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der Einbettung in die Matrix Benetzungsprobleme
auftreten. QualitatseinbuBBen, zum Beispiel durch
Luftblaschen oder ungeniigende Haftung, sind mégliche
Folgen.

Das MaB fir die Benetzbarkeit eines Feststoffes mit einer
FlUssigkeit ist der Kontaktwinkel zwischen den beiden
Phasen: Je hoher der Kontaktwinkel, desto geringer die
Benetzung.

schlechte Benetzung

45° é gute Benetzung

oo Gl vollstandige Benetzung

Abb. 2: Zusammenhang zwischen Kontaktwinkel und
Benetzung

Mit  Hilfe  der  Single-Fibre-Methode  kdnnen
Kontaktwinkelmessungen an einzelnen Fasern
durchgefiihrt werden, so wie sie den Herstellungsprozess
verlassen — also noch vor deren weiterer Verarbeitung
zum Faserbiindel oder -geflecht.

Ziel dieser Arbeit war es, die Machbarkeit von
Benetzungsmessungen einzelner Carbonfasern mit
Wasser zu Uberpriifen. Solche Messungen sind
hinsichtlich der Detektionsgrenzen eines Einzelfaser-
Tensiometers eine Herausforderung:

1. Der Durchmesser einer Carbonfaser betrdgt nur etwa
ein Zehntel von dem eines menschlichen Haars.
Entsprechend sind die zu messenden Benetzungskrafte
deutlich geringer.

2. Die Benetzungskraft wird kleiner, wenn sich der
Kontaktwinkel dem Wert von 90° nahert. Wegen der
hydrophoben Beschichtung der Carbonfasern sind solche
hohen Wasserkontaktwinkel und entsprechend kleine
Benetzungskrafte zu erwarten.

Vor dem Hintergrund dieser Extrembedingungen wurde
die Wiederholbarkeit und Signifikanz von
Carbonfasermessungen mit einem Einzelfaser-
Tensiometer K100SF gepruft.

Experimenteller Teil

Untersuchte Proben

Zur  Untersuchung standen Proben von drei
unterschiedlich  geschlichteten  Carbonfasern.  Der
angegebene Faserdurchmesser betrug 7 um, die fir die
Messung relevante benetzte Lange (Umfang des
kreisrunden Faserprofils) 22,0 ym.

Die genaue Beschaffenheit der Beschichtungsstoffe war
nicht bekannt. Daher stand die Verifizierung des
hydrophoben Charakters der Proben im Vordergrund,
der aufgrund der Beschichtung zu erwarten war. Auch
sollte gezeigt werden, ob signifikante Unterschiede
zwischen den Proben festgestellt werden konnen.

Testflussigkeit

Als Testflissigkeit fir die Benetzungsmessungen wurde
destilliertes Wasser eingesetzt. Durch die Verwendung
der immer gleichen Testflissigkeit kann die
Benetzbarkeit  unter  einheitlichen Bedingungen
verglichen werden. Zwar ist Wasser nicht das fir die
weitere Faserverarbeitung vorgesehene Medium, doch
von der Wasserbenetzung kann auf die Benetzbarkeit
durch hydrophobe Medien geschlossen werden: Geringe
Wasserbenetzbarkeit spricht fur eine gute Benetzbarkeit
durch eine hydrophobe Zielmatrix.

Die Messtemperatur betrug 22°C.

Messgerat und -methode

Das verwendete Tensiometer vom Typ KLOOSF ist mit
einer Kraftsensorauflosung von 1 pg fur die Messung der
an Fasern auftretenden, sehr kleinen Benetzungskrafte
ausgelegt.

Bei einer Kontaktwinkelmessung mit diesem Messgerédt
befindet sich die Faser senkrecht in einem Halter, der am
Kraftsensor hdngend angebracht ist. Unterhalb der Faser
wird ein GefaB mit der Messflissigkeit angehoben. Der
Kontakt der Faser mit der Oberflache wird anhand eines
sprunghaften Anstiegs des Kraftsensor-Messwertes
automatisch detektiert. Bei der weiteren Bewegung des
ProbengefédBes wird die von der Eintauchtiefe abhangige
Benetzungskraft gemessen.

-

Faserhalter
Kraft (mN
( )T —+—— Einzelfaser

Oberflache benetzte Lange (mm)

nach unten

/ Flussigkeit

mit bekannter Oberflachen-
spannnung

0

Abb 3: Schematische Darstellung einer Einzelfaser-
Kontaktwinkelmessung
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Bei groBen Probenmengen kdnnen mit Fasern versehene
Faserhalter mit Hilfe eines Handling-Systems automatisch
in das Messgerat eingesetzt und nach der Messung
wieder entnommen werden.

Zur Berechnung des Kontaktwinkels ® wird diese
Benetzungskraft im Bereich der linearen Abhangigkeit
von der Eintauchtiefe auf die Eintauchtiefe 0 extrapoliert.

Der Kontaktwinkel wird auf dem Hin- und Rickweg der
Probenbiihne gemessen, also beim Benetzen und
Entnetzen der Faser. Entsprechend ergibt die Messung
zwei Kontaktwinkelwerte: den Fortschreitwinkel aus der
Benetzungsphase und den Rickzugswinkel aus der
Entnetzungsphase. Aufgrund der Vorbenetzung kann
sich der Ruckzugswinkel zum Teil deutlich vom
Fortschreitwinkel unterscheiden. Da im vorliegenden Fall
die Benetzbarkeit der Faser im Vordergrund stand,
wurden nur Fortschreitwinkel interpretiert.

Aufgrund der Messung im unteren
Empfindlichkeitsbereich des Gerdtes wurde uberprift,
inwieweit die Wiederholgenauigkeit der Messungen
durch Verbesserung der Aufstellbedingungen erhoht
werden  konnte. Die  Aufstellung unter einer
Windschutzhaube PA0910 konnte den Einfluss von
storenden Luftstromungen, die vermutlich von einer
Liftungsanlage stammten, deutlich reduzieren. Die
Verwendung  einer  Antivibrationsplattform PA0911
brachte wegen der von vornherein vibrationsarmen
Umgebung keine signifikante Verbesserung.

Untersuchungsverlauf und Ergebnisse

Im Verlauf der Untersuchung stellte sich heraus, dass die
gemessenen Kontaktwinkel von der Bewegungs-
geschwindigkeit beim Benetzen der Faser abhdngen. Die
folgende Abbildung zeigt einen Vergleich der Mess-
kurven bei unterschiedlichen Messgeschwindigkeiten am
Beispiel der Probe C.

<10 mm/min
42 mm/min

Paosition [mm]

Abb. 4: Kontaktwinkelmessung bei verschiedenen
Messgeschwindigkeiten (F = Fortschreitwinkel, R =
Ruckzugswinkel)

Ein solcher Befund deutet in der Regel auf Verdnderung
der Oberflache durch den Kontakt mit der Flussigkeit hin,
zum Beispiel durch Adsorption. Im vorliegenden Fall war
die Verdnderung reversibel, da sich nach einiger
Wartezeit das urspriingliche Verhalten der Fasern wieder
einstellte.

Um den Kontaktwinkel unabhangig von der Eintauchzeit
zu messen, wurde die Eintauchgeschwindigkeit erhoht,
bis kein zeitlicher Einfluss mehr detektiert werden konnte.
Die so ermittelte Eintauchgeschwindigkeit betrug
10 mm/min (vgl. untere Kurve in Abb. 4).

Die folgende Tabelle enthélt die Messergebnisse fir die
Proben A, B und C als Mittelwert mit Standardab-
weichung aus jeweils mindestens 14 Messungen.

Probe A B C

Kontaktwinkel | 71,9+3,7° 83,1+2,7° 78,5+1,8°

Tab. 1: Wasser-Kontaktwinkel und Standardabweichungen
fur drei Einzelfaserproben

Alle Proben lagen im Bereich geringer Benetzbarkeit
zwischen 70° und 90°. Vor dem Hintergrund, dass die
Messungen im unteren Empfindlichkeitsbereich des
Gerates durchgefihrt wurden, kann die
Wiederholgenauigkeit als gut bezeichnet werden. Wie
weit die Schwankungen von der Messung herriihren oder
Inhomogenitaten der Faserbeschichtung widerspiegeln,
kann nicht abschlieBend beurteilt werden.

Da die Differenzen zwischen den Mittelwerten groBer
sind als die Standardabweichungen, sind die Ergebnisse
signifikant und geben tatsachliche Unterschiede zwischen
den Benetzbarkeiten der Fasern wieder.

Die genaue Hohe des Kontaktwinkels ist dabei kein
Qualitatskriterium fir die Faser; wichtig ist vielmehr die
Ahnlichkeit zur vorgesehenen Zielmatrix. Zuséatzliche
Kontaktwinkelmessungen an den jeweiligen Matrix-
kunststoffen kénnen Aufschluss Uber die Kompatibilitat
geben.
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Zusammenfassung

Aufgrund des geringen Durchmessers und der
entsprechend kleinen Benetzungskrafte sind Carbon-
fasern eine Herausforderung fur die Einzelfaser-Kontakt-
winkelmessung. Ziel dieser Arbeit war es daher, die
Machbarkeit von Einzelfaser-Kontaktwinkelmessungen
zwischen Carbonfasern und Wasser zu prifen.
Winschenswert sind solche Messungen, weil die
Qualitatssicherung dann vor der weiteren Verarbeitung
zum Bundel oder Geflecht erfolgen kann.

Zunachst wurde eine Abhdngigkeit des Messwertes von
der Eintauchgeschwindigkeit detektiert, welche als
reversible Adsorption von Wasser interpretiert wurde.
Durch Erhéhung der Messgeschwindigkeit konnte dieser
Einfluss eliminiert werden.

Die Mittelwerte aus jeweils mindestens 14 Messungen
zeigten Unterschiede im Kontaktwinkel, die Uber die
Streubreite hinausgehen und daher Unterschiede in der
Benetzbarkeit der Fasern anzeigen.

Auf unserer Webseite finden Sie viele weitere
interessante Applikationsberichte und Technical Notes
unter

https://www.kruss.de/de/service/schulung-
theorie/literatur/applikationsberichte/
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