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Aufgabenstellung:

Photovoltaikmodule bestehen aus einer Vielzahl von unterschiedlichen Materia-
lien, angefangen bei Glas als Frontschutz, der Solarzelle, Kunststofffolien zur Ein-
bettung der Solarzellen und als Rickseite sowie der metallischen Leiter. Haupt-
aufgabe des Einbettungsmaterials ist die Herstellung des Gesamtverbundes aus
allen einzelnen Komponenten. Die Delamination einzelner oder mehrerer Schich-
ten ist einer der kritischsten Fehler wahrend der Nutzungsdauer eines PV-Moduls.
Durch Delamination kann es zu vermehrtem Eindringen von Umgebungsmedien
ins Modul kommen, was zu einer beschleunigten Materialalterung fUhren kann.
Dartber hinaus kann Delamination zu einem Leistungsabfall fuhren. Eine gute
Haftung der einzelnen Schichten ist ein essentieller Faktor flr die Erreichung einer

gewunschten Nutzungsdauer von 20 — 25 Jahren.

Ziel der Arbeit ist es daher, das Haftungsverhalten von gangigen Einbettmateria-
lien zu Glas und zu verschiedenen Ruckseitenlaminaten zu ermitteln. Darlber
hinaus soll das Bruchverhalten beschrieben werden. Zum Schluss soll der Einfluss
von Prufgeometrie, Priufparametern und Materialalterung auf das Haftungsverhal-

ten untersucht werden.
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KURZFASSUNG

In der Photovoltaik (PV)-Industrie ist der Peel Test ein haufig angewandtes Mittel,
um die Haftungseigenschaften von Einbettungsmaterialien fur PV-Module zu Glas
und Rulckseitenfolien zu charakterisieren. Aus der Literatur ist bekannt, dass viele
Einflussfaktoren Auswirkungen auf die dabei gemessene Peel Strength haben. Die
vorliegende Arbeit beschaftigt sich mit solchen Einflussfaktoren. Dazu wurden
180° Peel Tests und T Peel Tests an Laminaten aus Glas, 5 verschiedenen Ein-
bettungsmaterialien und 3 unterschiedlichen Riickseitenfolien durchgefihrt. Dabei
wurden gezielt die Priftemperatur und -geschwindigkeit variiert, verschiedene
Peelarme in 180° Peel Tests verwendet und die Halfte der Prufkorper einer be-

schleunigten Materialalterung durch hei3-feuchte Auslagerung unterzogen.

Bei der Auswertung der Peel Tests stellten sich zwei Probleme. Haufig verlief der
Bruch nicht an der gewilnschten Grenzschicht, was eine permanente Dokumenta-
tion der Art des Bruches erfordert. Es wurde auch festgestellt, dass der Bruch
nicht immer in der schwachsten Schicht verlauft. Das zweite Problem war die gro-
Re Streubreite der gemessenen Peel Strength. Dies verdeutlicht die Bedeutsam-
keit einheitlicher Bedingungen bei der Prifkérperherstellung und -lagerung und
wahrend der Prifung. Aufgrund der grol3en Streubreite der Messergebnisse konn-
te kein eindeutiger Einfluss der Steifigkeit des Peelarms auf die Peel Strength er-
kannt werden. Die Steifigkeit des Einbettungsmaterials hatte jedoch Auswirkungen
auf die Art des Bruches: in Prufkérpern mit relativ steifen Einbettungsmaterialien
trat gehauft Delamination in der Rickseitenfolie auf. Das wurde darauf zurlickge-
fuhrt, dass mit hoherer Steifigkeit des Einbettungsmaterials ein kleinerer Peelradi-

us und damit lokal groRere Belastungen des Peelarms einhergehen.

Um den Einfluss der Pruftemperatur zu ergriinden, wurden alle Materialkombinati-
onen bei 23°C, 45°C und 70°C gepruft. Im Allgemeinen zeigte sich eine Abnahme
der Peel Strength mit zunehmender Pruftemperatur. Diese war fur unterschiedli-
che Materialkombinationen verschieden stark ausgepragt und haufig, aufgrund der
grolien Streuung, nicht signifikant. Peel Tests wurden auch bei unterschiedlichen
Prufgeschwindigkeiten (5 mm/min, 10 mm/min, 50 mm/min und 100 mm/min)

durchgefuhrt. FUr Adhasionsbriche wurde kein eindeutiger Einfluss auf die Peel
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Strength festgestellt. Fir Kohasionsbriche nahm die Peel Strength mit steigender
Prufgeschwindigkeit geringfugig zu. Nach heil3-feuchter Auslagerung verringerte
sich die Peel Strength fur Adhasionsbriche, unterschiedlich ausgepragt bei den
einzelnen Einbettungsmaterialien. Bei einem Einbettungsmaterial wurde auch eine
Anderung des vorherrschenden Versagensmechanismus festgestellt: von Kohasi-
onsbruch tief im Einbettungsmaterial auf Kohasionsbruch im Einbettungsmaterial

nahe der Grenzschicht zu Glas bei viel geringeren Kraften.
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ABSTRACT

The peel test in the photovoltaic (PV) industry is a widely used method to charac-
terize adhesive properties of materials used as encapsulants for PV modules. This
thesis deals with the various factors that influence the peel strength determined
from peel tests. 180° peel tests and T peel tests were carried out on specimens
laminated from glass, 5 different encapsulants and 3 different backsheets. Peel
tests were conducted at different temperatures (23°C, 45°C, 70°C) and test rates
(5 mm/min, 10 mm/min, 50 mm/min, 100 mm/min) and different peel arms were
used in 180° peel tests. Half of the specimens were aged for 1000 h in damp heat

conditions.

While evaluating the peel tests, two major problems arose. In many cases the
crack did not propagate at the desired interface and specimens did not even break
in the weakest layer. This emphasizes the necessity of documentation whether the
rupture was cohesive or adhesive and at which interface. The second problem
was the wide scattering of peel strength, stressing the importance of equal condi-
tions during fabrication, storage and testing of specimens. For the wide scattering,
no significant influence of the peel arm’s stiffness on the peel strength was identi-
fied. The stiffness of the encapsulant, however, turned out to be crucial for the kind
of fracture. The higher the encapsulant’s stiffness, the more prevalent was delami-
nation within the backsheet instead of an adhesive fracture between the
encapsulant and glass or backsheet because high stiffness of the encapsulant

leads to a smaller peel radius and therefore higher local stresses in the backsheet.

In general, peel strength for adhesive and cohesive fracture decreased with rising
test temperature. Some materials showed stronger temperature dependence than
others. Contradictory to time-temperature equivalence, the test rate hardly showed
any effect on the peel strength. Only for cohesive fracture was a slight increase of
peel strength with rising test rate observed. For all encapsulants the peel strength
decreased after damp heat aging. Again, as for temperature dependence, the ef-
fect was individual for each material. For one of the encapsulants the prevalent
fracture mechanism changed after aging: aged specimens broke via cohesive frac-

ture within the encapsulant close to the interface to glass, exhibiting much lower
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peel strength than for a cohesive fracture deeper within the material, suggesting

the creation of a weak boundary layer.
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SYMBOLE UND ABKURZUNGEN

Abkirzung | Bedeutung

a gealtert

b Breite (in Prufkorpern)

EVA Ethylen/Vinylacetat-Copolymer

Ge Adhesive Fracture Energy

Gy Plastic Work in Bending

Giot gesamte von aulden eingebrachte spezifische Energie
h Dicke (in Prufkoérpern)

IEEE Institute of Electrical and Electronics Engineers
L Lange (in Prufkorpern)

LLDPE lineares Polyethylen niedriger Dichte
NREL National Renewable Energy Laboratory
PA Polyamid

PE Polyethylen

PET Polyethylenterephthalat

PS Peel Strength

PV Photovoltaik

PVDF Polyvinylidenfluorid

PVF Polyvinylfluorid

Ro Peelradius

TPSE thermoplastisches Silikonelastomer

u ungealtert

UL Uberlappungslénge (beim Lap Shear Test)
a Work Hardening Parameter

€4 maximale Dehnung im Peelarm

&y Streckdehnung

(o 8 maximale Spannung im Peelarm

oy Streckgrenze
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1. EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

Ein haufiger Grund fur Leistungsverluste oder Versagen von Photovoltaik (PV)-
Modulen ist Delamination zwischen Einbettungsmaterialien und PV-Zellen bzw.
Verglasung oder Riuckseitenfolien aufgrund von Haftungsverlusten. Deshalb ist
das Haftungsverhalten der verschiedenen Materialien untereinander essenziell fur
die Langzeitstabilitdt von PV-Modulen. Um verschiedene Werkstoffe in dieser Hin-
sicht zu vergleichen, ist es notwendig, die Haftung zwischen unterschiedlichen
Materialien zu quantifizieren (Czanderna und Pern, 1996, King et al., 1999, Pern
und Glick, 2003, Chamberlin et al., 2011).

Ein in der PV-Industrie weit verbreitetes Prifverfahren zur Messung der Haftfes-
tigkeit ist der Peel Test (Jorgensen et al., Pern und Glick, 2003). Dieser ist einfach
durchzufihren, bringt allerdings verschiedene Probleme mit sich: Die dabei ge-
messene Peel Strength wird nicht allein von der Haftung bestimmt, sondern ist von
vielen Faktoren abhangig. Zudem ist seine Praxisrelevanz fragwurdig, da die im
Peel Test induzierte Schalbelastung in PV-Modulen im Einsatz kaum auftritt. An-
dere Prufverfahren wie Compressive Shear Test oder Trommelschalversuch bie-
ten zwar Vorteile in ihrer Auswertung, sind aber wesentlich aufwandiger in der

Durchfihrung (Breslauer und Troczynski, 2001, Chapuis et al., 2011).

Als Einflussfaktoren auf die Ergebnisse von Peel Tests werden in der Literatur die
Pruftemperatur- und -geschwindigkeit sowie Materialeigenschaften, Abmessungen
und Anordnung der Prifkérper genannt. Bezlglich Abmessungen und Anordnung
werden insbesondere der Peelwinkel, die Prifkérperbreite sowie die Dicken der
Klebeschicht und der Peelarme erwahnt. Was die Materialeigenschaften betrifft,
so andern sich diese im Zuge der Materialalterung, wodurch den Bedingungen bei
der Prufkdrperherstellung und -lagerung entscheidende Bedeutung zukommt (Kin-
loch et al., 1994, Price und Sargent, 1997, Cook et al., 1998, Sargent, 1998,
Brown, 2004, Williams und Kauzlarich, 2005, Nase et al., 2008, OreSki und Pinter,
2011).

Die Prifkorperbreite (zwischen 2 mm und 12 mm) stellt nach Price und Sargent
(1997) im 90° Peel Test an Aluminium-Epoxidharz-Klebeverbindungen keinen
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nennenswerten Einfluss auf die Peel Strength dar. Eine groRere Dicke des Peel-
arms bewirkt nach Untersuchungen von Kinloch et al. (1994) nur eine leichte Er-
héhung der Peel Strength. Die in dieser Veroéffentlichung vorgestellte analytische
Betrachtung des Peel Tests sagt einen Anstieg der Peel Strength mit zunehmen-
der Klebeschichtdicke voraus. Dies wurde von Price und Sargent (1997) und Sar-

gent (1998) experimentell bestatigt.

Der Einfluss des Peelwinkels wurde von einigen Autoren untersucht und ihre Er-
gebnisse widersprechen einander. Die Messungen von Kinloch et al. (1994) an
Laminaten zwischen verschiedenen Kunststoffen ergaben einen Anstieg der Peel
Strength mit zunehmendem Peelwinkel zwischen 30° und 150°. Cook et al. (1998)
untersuchten Klebeverbindungen zwischen Naturkautschuk und Stahl und stellten
einen Anstieg der ,Peel Energy“ (von der Gesamtenergie wurde nur ein Deh-
nungsanteil abgezogen) mit zunehmendem Peelwinkel zwischen 30° und 90° auf
etwa den funffachen Wert fest. Die Prifungen von Williams und Kauzlarich (2005)
dagegen ergaben stark abfallende Peel Strength mit zunehmendem Peelwinkel
zwischen 10° und etwa 90° und annahernd gleich bleibende Peel Strength bei wei-
terer VergrofRerung des Peelwinkels und bestatigten somit ihr Modell far nichtline-
ares mechanisches Werkstoffverhalten. Nase et al. (2008) wiederum beobachte-
ten eine U-formige Abhangigkeit der Peel Strength vom Peelwinkel zwischen 70°
und 180° mit einem Minimum bei etwa 120°. Offenbar sind die Auswirkungen des
Peelwinkels auf die Peel Strength nur in Synergie mit den mechanischen Eigen-
schaften der getesteten Werkstoffe zu betrachten. In der Studie von Kinloch et al.
(1994) wurde nachgewiesen, dass die nach der dort vorgestellten Theorie analy-
tisch berechnete Adhesive Fracture Energy G. nahezu unabhangig von den Prif-
korperabmessungen und vom Peelwinkel ist. Diese ist jedoch, da sie durch
(viskoelastische) Materialverformung um die Rissspitze dissipierte Energie bein-

haltet, abhangig von Pruftemperatur und -geschwindigkeit.

Der Einfluss der Priftemperatur wurde von Brown (2004) im 90° Peel Test an
Kupfer-Epoxidharz-Klebeverbindungen sowie von Oreski und Pinter (2011) im
180° Peel Test und T Peel Test an Einkapselungsmaterialien fur PV-Module ana-
lysiert. Beide Untersuchungen zeigten abnehmende Peel Strength mit steigender

Pruftemperatur, wobei die Starke des Zusammenhangs je nach Materialkombina-
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tion stark variierte und in einigen Fallen auch eine Anderung des Versagensme-

chanismus auftrat.

Die Messungen von Kinloch et al. (1994) ergaben einen Anstieg der Adhesive
Fracture Energy um den Faktor ~2 bei VergrolRerung der Rissausbreitungsge-
schwindigkeit um zwei Dekaden. Dagegen fanden Cook et al. (1998) einen kaum
uber die statistischen Schwankungen hinausgehenden Anstieg der ,Peel Energy®
und Brown (2004) weitaus geringere Auswirkungen der Prifgeschwindigkeit als

der Temperatur und der Feuchtigkeit.

Untersuchungen uber Auswirkungen diverser Parameter auf Ergebnisse von Peel
Tests sind also zahlreich. Dennoch werden in der Industrie Peel Tests in sehr un-
terschiedlichen Variationen durchgefiihrt. In dieser Arbeit sollen die Haftungsei-
genschaften neuer thermoplastischer Einbettungsmaterialien fir PV-Module mit
dem Peel Test charakterisiert werden. Dabei sollen verschiedene Einflisse auf die
Ergebnisse von Peel Tests analysiert werden, um aufzuzeigen, inwieweit Herstel-
lerangaben Uber die in Datenblattern haufig zu findende Peel Strength miteinander
vergleichbar sind, und madgliche Probleme in der Deutung von Peel Tests darzule-
gen. Im Speziellen werden die Einflisse der Peelarme (insbesondere ihre Steifig-
keit), der PrUftemperatur und -geschwindigkeit, sowie der Materialalterung nach
heilR-feuchter Auslagerung und mogliche Auswirkungen der Prufkorperherstellung

untersucht.
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2. GRUNDLAGEN

2.1. Einbettungsmaterialien fur Photovoltaikmodule

Photovoltaik (PV)-Module der Silizium-Technologie bestehen aus einem mehr-
schichtigen Aufbau wie in Abb. 2.1 abgebildet. Die Hauptanforderungen an die
Einkapselung sind mechanische Unterstitzung und Positionierung der PV-Zellen,
optische Kopplung und Transparenz im solaren Strahlungsspektrum, elektrische
Isolation und Schutz vor Umgebungsmedien. Die spréden PV-Zellen sind in einem
Einbettungsmaterial, das den Verbund zur vorderseitigen Verglasung und zur

Ruckseitenfolie herstellt, eingebettet.

7 Rahmen

O Glas
Einbettungsmaterial

PV-Zellen

Einbettungsmaterial

= Ruckseitenfolie

Anschlussdose

&

Abb. 2.1: Prinzipieller Aufbau eines PV-Moduls (http://www.centrotherm.de/ pro-
dukte-dienstleistungen/solarzelle-modul/technologie.html; Zugriff am
20.05.2013).

Eine zentrale Aufgabe des Einbettungsmaterials ist es, die unterschiedlichen
Warmeausdehnungen der eingesetzten Werkstoffe ohne grof3en Spannungsauf-
bau aufzunehmen. Deshalb werden als Einbettungsmaterial bevorzugt gummielas-

tische Kunststoffe mit niedrigem E-Modul (Grékenordnung 20 MPa bei Raumtem-
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peratur) eingesetzt (Shioda und Zenkoh, 2012). PV-Module sind wahrend ihrer
ublicherweise auf 20 bis 30 Jahre ausgelegten Lebensdauer einer Reihe von Be-
lastungen (u. a. Temperatur- und Feuchtigkeitsschwankungen, UV-Strahlung, at-
mospharischen Gasen und mechanischen Belastungen wie Hagelschlag) ausge-
setzt. Diese konnen durch Alterung der Werkstoffe zum Versagen der Module fuh-
ren. Ein Grund fur Leistungsverluste oder Versagen von PV-Modulen ist Delami-
nation zwischen Einbettungsmaterialien und PV-Zellen bzw. Verglasung oder
Ruckseitenfolien aufgrund von Haftungsverlusten. Zumeist tritt Delamination zwi-
schen PV-Zellen und Einbettungsmaterial ausgehend von den geldteten Zellver-
bindungen auf (King et al., 1999, Chamberlin et al., 2011, Shioda, 2013). Hierbei
spielt Feuchtigkeit eine zentrale Rolle (Tucker, 2008). Durch Delamination wird in
erster Linie die optische Kopplung beeintrachtigt (Leistungsverluste bis -43 %
(Shioda, 2013)) und kénnen sich, was weitaus kritischer betrachtet wird, an den
neu gebildeten Oberflachen Sauerstoff, Wasser oder andere Stoffe ansammeln,
die in weiterer Folge zu Korrosion flhren. In der PV-Industrie wird daher besonde-
rer Wert auf die Haftungseigenschaften zwischen den verwendeten Werkstoffen
gelegt (Czanderna und Pern, 1996, King et al., 1999, Pern und Glick, 2003,
Chamberlin et al., 2011).

Als Einbettungsmaterial fur PV-Module hat sich seit den 1980er Jahren vernetztes
Ethylen-Vinylacetat (EVA) als Standard etabliert. In jingerer Zeit wurden schnell-
vernetzende Typen und thermoplastische Einbettungsmaterialien entwickelt, da
sich durch die verkurzte bzw. wegfallende Vernetzungsdauer kurzere Produkti-
onszyklen und damit Kostenersparnisse ergeben. Kunststoffklassen, die als ther-
moplastische Einbettungsmaterialien bereits eingesetzt werden, sind Polyolefine,
lonomere, thermoplastische Silikon-Elastomere bzw. deren Copolymere mit Poly-
olefinen, Polyvinylbutyral und thermoplastische Polyurethane. (Klemchuk et al.,
1997, Pern und Glick, 2003, Tucker, 2008, Kempe et al., 2010, Moseley et al.,
2011, Miller et al., 2012).

2.2. Peel Test

Der Peel Test ist in der PV-Industrie weit verbreitet und akzeptiert (Jorgensen et
al., Pern und Glick, 2003). Viele Hersteller geben in den Datenblattern ihrer Ein-
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bettungsmaterialien die Peel Strength zu Glas und in den Datenblattern von Ruck-

seitenfolien die Peel Strength zum haufigen Einbettungsmaterial EVA an.

Beim Peel Test werden die Enden zweier aneinandergeklebter Teile unter kon-
stanter Geschwindigkeit belastet, so dass sich die Teile in einem Schalvorgang
voneinander I6sen. Es wird unterschieden zwischen Peel Test unter konstantem
Peelwinkel 6 und T Peel Test bei dem sich der Peelwinkel je nach der Steifigkeit
der beiden Peelarme von selbst einstellt. In Abb. 2.2 ist ein Schema des T Peel
Tests dargestellt. Die aufgebrachte Kraft P wird gemessen und ein Kraft-Weg-
Diagramm erstellt. Im Idealfall stellt sich eine annahernd konstante Kraft (Peel
Force) ein. Diese, Uber den Peelweg gemittelt (P) und durch die Breite des Peel-
arms b gebrochen, ergibt die Peel Strength (s. Abb. 2.3), welche fir ideal elasti-
sche Materialverformungen eine direkte Messgrof3e fur die Haftung zwischen den
getrennten Oberflachen darstellt (Aravas et al., 1989, Kinloch et al., 1994). In der
vorliegenden Arbeit wird der Terminus Peel Strength fur Adhasionsbriche genau-

so wie fur Kohasionsbriiche verwendet.

Peel Strength = (2.1)

o| ol

T Peel force P

Peel arm —»

Specimen of width b

Peel arm 2

Abb. 2.2: Schema des T Peel Tests (Moore und Williams 2010).
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Abb. 2.3: Ermittlung der Peel Strength aus dem Peel Test.

In den meisten Fallen, besonders bei guter Haftung und niedriger Streckgrenze
des als Peelarm eingesetzten Werkstoffes, wird jedoch zumindest ein Peelarm
inelastisch deformiert. In diesem Fall stellt die Peel Strength keine direkte Mess-
grolke fur die Haftung zwischen den getrennten Oberflachen dar, da ein Teil der
einwirkenden Kraft fur die Verformung des Peelarms bendtigt wird und nicht fur die
Trennung der Kontaktflache zur Verfiigung steht. Uber einen energiebasierenden
Ansatz kann jedoch ein von den Prufkérperabmessungen unabhangiger Kennwert
fur die Haftung zwischen den getrennten Oberflachen, die Adhesive Fracture
Energy, berechnet werden. Eine experimentelle Methode zu deren direkten Be-
stimmung in einem Trommelschalversuch (Mandrel Peel Test) wurde von Bres-
lauer und Troczynski (2001) beschrieben. Aufgrund des aufwandigeren Messauf-
baus des Trommelschalversuches wird in dieser Arbeit auf eine Berechnung aus

einfachen Peel Tests und Zugprufungen zuruckgegriffen.

2.2.1. Adhesive Fracture Energy

Die Berechnung von G. basiert auf der Theorie von Kinloch, Lau und Williams
(Kinloch et al., 1994). Samtliche Ausfuhrungen in diesem Kapitel entstammen die-
ser Veroffentlichung. Demnach kann die gesamte von auf’en eingebrachte Ener-

gie in drei Teile aufgespalten werden (vgl. Abb. 2.4):

e Einen Dehnungsanteil, der die im Peelarm elastisch gespeicherte und

durch inelastische Dehnung dissipierte Energie beinhaltet,
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e einen Biegungsanteil, der die durch inelastische Biegung und anschliel3en-
de inelastische Streckung im Peelarm dissipierte Energie berlcksichtigt und
e die zur Trennung der Grenzflache noétige Energie, die, bezogen auf ein Fla-

chenelement, als Adhesive Fracture Energy G, bezeichnet wird.

Fur viele Materialkombinationen ist der Dehnungsanteil vernachlassigbar gering.

|_gesamte Energie I sz

Dehnungsanteil:
elastisch gespeicherte und
durch Dehnung im Peelarm

dissippierte Energie

Biegungsanteil:
durch Biegung
dissipierte Energie

o1 dUegy (AUs  dUg U gv)
" b \da da d da

Abb. 2.4: Aufteilung der gesamten im Peel Test von auf3en zugeflihrten Energie

in einen Dehnungsanteil, einen Biegungsanteil und den adhasiven An-
teil G, jeweils als spezifische (flachenbezogene) Energie (nach Kin-
loch et al., 1994).

Die Berechnung von G, geht von einer Energiebilanz (2.2) aus.

o = 1 (dUeXt _dUs  dUg dUdb)
" p \ da da da da

(2.2)

b steht fur die Breite des Prufkdrpers, Uex: flr die von aullen eingebrachte Arbeit,
Us fur die im Peelarm gespeicherte Dehnungsenergie, Uq; flr die durch irreversible
Zugverformung im Peelarm dissipierte Energie, Uy, fur die durch Biegung dissi-
pierte Energie und da fur ein Element entlang des Peelweges. Nach dieser Theo-
rie stellt G; einen materialspezifischen Kennwert dar, der unabhangig von den
Abmessungen des Priufkérpers ist. Er beinhaltet die Energie zur Trennung der

Stoffe und die lokal um die Rissspitze dissipierte Energie, bezogen auf eine Fla-
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cheneinheit. Deshalb ist er im Falle viskoelastischer Materialien abhangig von
Temperatur und Abzugsgeschwindigkeit. Zur Berechnung von G, wurde basierend
auf der genannten Theorie das Computerprogramm |ICPeel (Kawashita und Moo-
re, 2006) entwickelt. Mit der in diesem Programm verwendeten Nomenklatur lasst

sich schreiben:

1 (dU,, dUs dUg
_ 2. _ _ 24
tot = ( da  da  da ) und (2.4)
1 dUg
_1 25
Ga=y aa (2.5)

Hierbei entspricht Gt der um die gespeicherte Dehnungsenergie und durch irre-
versible Zugverformung im Peelarm korrigierten spezifischen (auf eine Flachen-
einheit bezogene) Energie, also derjenigen, die an der Peelfront umgesetzt wird.
G4 ist die durch irreversible Biegung dissipierte spezifische Energie (Plastic Work
in Bending). Die Berechnung der einzelnen Terme wurde von Kinloch et al. (1994)

ausfuhrlich beschrieben.

Dieser Berechnung wird ein bilineares Materialmodell fur das Verformungsverhal-
ten des Peelarms zugrunde gelegt. Die Streckgrenze oy, bzw. ¢, und den Work
Hardening Parameter a des Peelarms erhalt man aus einer bilinearen Annaherung
der Spannungs-Dehnungskurve aus einem Zugversuch am Peelarm, s. Abb. 2.5.
gy ergibt sich als Ordinatenwert des Kreuzungspunktes der angenaherten Gera-
den, a ist das Verhaltnis der Steigungen der Geraden oberhalb und unterhalb der
Fliel3grenze. Moore und Williams (2010) empfehlen, die Kennwerte aus der Auf-
tragung wahre Spannung Uber wahre Dehnung zu ermitteln, wenn die Dehnung im
Peel Test 10 % ubersteigt. Unter der Annahme, dass das Volumen des Prufkor-
pers wahrend der Prufung konstant bleibt (Querkontraktionszahl v = 0,5), errech-
nen sich die wahre Spannung o; und die wahre Dehnung €; aus der Nominalspan-
nung und -dehnung im uniaxialen Spannungszustand aus den Gleichungen (2.6)

und (2.7). Da die Querkontraktionszahl der meisten Kunststoffe etwa 0,35 betragt
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und das Volumen unter Zugbeanspruchung damit zunimmt, stellt Gleichung (2.6)
nur eine Naherung dar (Bierdgl, 2011, Frick und Stern, 2011, Lupke, 2011).

or=0(1+¢) (2.6)

g=In(1l+¢) (2.7)

c =Ee

c=o, + aE(e—sy)

wahre Spannung [MPa]
q

T T T i T I T I L] T T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8
wahre Dehnung [1]

Abb. 2.5: Prinzip der bilinearen Annaherung der Spannungs-Dehnungskurve

des Peelarms.

2.3. Lap Shear Test

Das Prinzip des Lap Shear Tests ist in Abb. 2.6 dargestellt. Zwei Platten werden
Uber inre gesamte Breite b auf einer bestimmten Uberlappungslange (UL) aufein-
andergeklebt. Die freien Enden der Platten werden in eine Zugprifmaschine ein-
gespannt und parallel zu den Platten und der Klebeflache mit konstanter Ge-
schwindigkeit unter Messung der Kraft P voneinander getrennt. Dadurch wird die
Kontaktflache primar durch Scherung beansprucht. Aufgrund der Querkontraktion
der Fugeteile treten jedoch auch Schalspannungen in der Klebeschicht auf (Habe-
nicht, 2009). Nach ISO 4587:2003 wird die grofite auftretende Kraft P bezogen auf
die Scherflache als Lap Shear Strength bezeichnet.
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P
Lap Shear Strength = ——

(2.8)

—>P

UL-b
% 3
P<t— -=/ —>p
L UL L
[ ” ./\
VY 7
0 ] s io’,zs
¥ 50 50 ‘
W 100 £0,25
O - -
00025

Abb. 2.6:

Prinzip des Lap Shear Tests (nach ISO 4587:2003).
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3. EXPERIMENTELLES

3.1. Werkstoffe und Prufbedingungen

Fir diese Arbeit wurden drei handelsUbliche Ruickseitenfolien und funf verschie-
dene Einbettungsmaterialien ausgewahlt, um das Haftverhalten zwischen Einbet-
tungsmaterialien und Glas sowie zwischen Einbettungsmaterialien und Rucksei-

tenfolien zu untersuchen. Diese sind in Tabelle 3.1 aufgelistet.

Tabelle 3.1: Liste der untersuchten Werkstoffe.

RUCKSEITENFOLIEN

PVF-PET-PVF

ring, O)

Bezeichnung Material Hersteller Handelsname
AAA Co-Extrudat aus 3 | Isovoltaic AG (Leb- Icosolar
Schichten PA ring, O) AAA3554
KPK Dreischichtlaminat Krempel GmbH AKASOL PVL
PVDF-PET-PVDF (Vaihingen/Enz, D) KPK 1000V
TPT Dreischichtlaminat | Isovoltaic AG (Leb- lcosolar 2442

EINBETTUNGSMATERIALIEN

Bezeichnung

Material

Hersteller

Handelsname

Ethylen-Acrylat-

jura-plast GmbH

D)

dgc (Reichenschwand, DG CIS
Copolymer D)
Dow Chemical
dow LLDPE Company (Midland, Enlight
USA)
dnpSolar (Karlslun-
dnp LLDPE de, Danemark) PV-FS Z68
eva EVA Bndgest\cj)g)e (Tokio, Evasky
Wacker Chemie
tec TPSE GmbH (Minchen, Tectosil

Die Halfte der Prifkérper wurde Uber die Dauer von 1000 Stunden in einem KiIi-
maschrank bei 85 °C und 85 % relativer Luftfeuchtigkeit ausgelagert. Diese Ausla-
gerungsbedingungen sind fur Prifungen in der Photovoltaikindustrie tUblich und in
der Norm der International Electrotechnical Commission IEC 61215:2005 ange-
fuhrt. Diese Proben werden im Folgenden kurz als ,gealtert” (a), die restlichen als

ungealtert (u) bezeichnet. Die Peel Tests und Lap Shear Tests wurden auf einer



3 EXPERIMENTELLES

Universalzugprufmaschine des Typs Z010 der Firma Zwick GmbH & Co. KG (UIm,

D.) mit Temperierkammer durchgefuhrt. Von jeder Materialkombination, sowohl

ungealterter als auch gealterter Prufkérper, wurden jeweils 5 Prifungen bei 23°C,
45°C und 70°C durchgefuhrt. Die Prifgeschwindigkeit betrug 10 mm/min (Traver-

sengeschwindigkeit der Zugprufmaschine). Fur ausgewahlte Prifkonfigurationen

wurden auch Prufungen bei anderen Geschwindigkeiten durchgefuhrt. In Tabelle

3.2 und Tabelle 3.3 sind alle Prufkonfigurationen angefthrt.

Tabelle 3.2: Prufkonfigurationen fir den 180° Peel Test.

5 Einbettungs- | 2 Rucksei- | 2 Alterungs- 3 Pruf-
materialien tenfolien zustande temperaturen

5 Einzelprifungen bei
10 mm/min je Prif-
konfiguration

EaE
/

2

300 Prifungen

Die Prufkorper wurden bis zur Prafung abgedunkelt bei Raumtemperatur gelagert.

Die verwendeten Rickseiten- und Einbettungsmaterialien wurden vor der Prufkor-

perherstellung im selben Raum unterschiedlich lang gelagert. Das Einbettungsma-

terial dgc lagerte vor der Prifkorperherstellung bereits Gber ein Jahr, was bei der

Beurteilung der Ergebnisse berlcksichtigt werden muss.
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Tabelle 3.3: Prufkonfigurationen fur den T Peel Test.

4 Einbettungs- | 3 Rlcksei- | 2 Alterungs- 3 Pruf- 5 Einzelprifungen bei
materialien tenfolien zustande temperaturen 10 mm/min je Pruf-
konfiguration
=N
y A
5°C } 3

AAA /E\ - 2

dow

360 Prifungen

3.2. Prufkorperherstellung

Das Ziel des 180° Peel Tests war die Bestimmung der Haftungseigenschaften der
Einbettungsmaterialien zu Glas. Dazu wurden Prufkorper wie in Abb. 3.1 ersicht-
lich hergestellt. Gepruft wurden die in Tabelle 3.4 aufgelisteten Einbettungsmateri-
alien jeweils in Kombination mit den Rickseitenfolien AAA und TPT. Diese unter-
schiedlich steifen Rickseitenfolien als Peelarm sollten den Einfluss des Peelarms
auf die Peel Strength belegen. Als Trager dienten Platten aus Floatglas mit den
Abmessungen Lange (L) - Breite (b) - Dicke (h) = 150 mm - 25 mm - 6 mm. Diese
wurden zuerst in einer Spulmaschine mit einem hochalkalischen Flussigreiniger
gereinigt. Aus den Einbettungsmaterialien wurden Streifen mit den Abmessungen
L - b =100 mm - 25 mm geschnitten. Die Ruckseitenfolien wurden zu Streifen von
L - b =300 mm - 25 mm zugeschnitten, wobei die Langsrichtung der Extrusions-
richtung der Folien entsprach. Auf die dem im Herstellungsprozess durchlaufenen
Zinnbad abgewandte Seite der Glasplatte wurden jeweils 2 Schichten Einbet-

tungsmaterial und darauf eine Rulckseitenfolie gelegt. Um beim Laminieren ein
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AbflieRen des Einbettungsmaterials auf den fur die Einspannung vorgesehenen
Bereich der Glasplatte zu verhindern, wurde angrenzend an das Einbettungsmate-
rial eine Trennfolie eingelegt. Jedes Laminat wurde an 2 Stellen zur Fixierung mit
Klebeband umwickelt, wodurch ein Verrutschen der Lagen beim Laminieren weit-

gehend verhindert wurde.

Die Laminate wurden in die von einer Membran luftdicht abgeschlossene Haupt-
kammer eines Laminators gelegt. Die Hauptkammer und die Umgebung aul3er-
halb der Membran wurden fur 4 Minuten evakuiert. Daraufhin wurde die Kammer
aulRerhalb der Membran beluftet, was zum Druckaufbau Uber die Membran auf die
Laminate fuhrte. Nach weiteren 10 Minuten wurde mit der Bellftung der Haupt-
kammer der Laminationsprozess beendet, s. Tabelle 3.5 . Die Temperatur wah-
rend des Laminierens wurde je nach Einbettungsmaterial nach den empfohlenen

Herstellerangaben eingestellt, s. Tabelle 3.4.

Tabelle 3.4: Laminationstemperatur je nach Einbettungsmaterial bei der Herstel-

lung von Prifkérpern flr Peel Tests und Lap Shear Test.

Einbettungsmaterial Laminationstemperatur [°C]
dgc 160
dow 160
dnp 140
eva 165
tec 155

Tabelle 3.5: Zeitlicher Druckverlauf des Laminationsprozesses zur Herstellung

von Prufkorpern fur Peel Tests und Lap Shear Test.

Membran Hauptkammer

Dauer [s] | Druck [mbar] | Druck [mbar]
10 950 950
120 20 20
120 20 20
180 950 20
420 950 20
10 950 950

Nach dem Laminieren wurde festgestellt, dass die Rickseitenfolie bei vielen Prif-

korpern Uber die Kante der Glaskante geknickt worden war. Im Verlauf der Peel
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Tests versagten einige Prufkorper durch Abriss der Ruckseitenfolie an der ge-
knickten Stelle. Das Knicken der Folie lie3e sich einfach dadurch verhindern, dass
alle Prufkérper mit der Folie nach unten in den Laminator gelegt werden und die
Folie somit plan aufliegt. Die Rickseitenfolie AAA wurde besonders bei der hdchs-

ten eingesetzten Laminationstemperatur von 165 °C plastisch verformt.

h
2 s & mm
2 i 100 mm .
L 150 mm | Prufkérperbreite b = 25 mm
L 300 mm ]

0 =180°

b b —>p
N

Abb. 3.1: Schematische Darstellung eines Prufkdrpers flr den 180° Peel Test.
a) die einzelnen Schichten bei der Herstellung mit den Richtungsan-
gaben L fur Langsrichtung (= Abzugsrichtung) und h fir die Dicken-
richtung, b) im Peel Test unter Last P. grau: Glasplatte, rot: Einbet-

tungsmaterial, blau: Rickseitenfolie, grtin: Trennfolie.

Der T Peel Test wurde zum Zweck der Bestimmung der Haftungseigenschaften
von Einbettungsmaterialien zu Ruckseitenfolien durchgefuhrt. Dazu wurden Pruf-
korper wie in Abb. 3.2 skizziert hergestellt. Zuerst wurden die Riickseitenfolien auf
L - B =200 mm - 300 mm und die Einbettungsmaterialien auf 100 mm - 300 mm
zugeschnitten. Die Abfolge der Lagen entsprach der in Prufkorpern fur den 180°
Peel Test mit dem Unterschied, dass anstatt der Glasplatte als erste Lage eine
Ruckseitenfolie zum Einsatz kam. Der Laminationsvorgang war ebenfalls der glei-
che, wie bei der Herstellung der Prufkorper fur den 180° Peel Test (s. Tabelle 3.4
und Tabelle 3.5). Aus den laminierten Platten wurden mit einem Schlagmesser die
Prufkorper der Breite b = 25 mm ausgeschnitten. An jeder Seite der Platte wurde
ein Streifen mit 12,5 mm Breite verworfen. Gepruft wurden die in Tabelle 3.3 ange-

fuhrten Materialkombinationen.
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/ Randbeschnitt \

»
L
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ol ©
S| &
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—> b 25/mm
« 300 mm < .
h
b)
oL Prifkorperbreite b = 25 mm
P€ > P
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Abb. 3.2: Prufkorper fur den T Peel Test.
a) laminierte Platten aus denen die Prufkorper zugeschnitten wurden,
b) die einzelnen Schichten bei der Herstellung, c) im Peel Test unter
Last P. rot: Einbettungsmaterial, blau: Ruckseitenfolie, griin: Trennfo-

lie.

Lap Shear Tests wurden durchgefihrt, um Vergleichswerte zum Peel Test fur die
Haftung zwischen Glas und Einbettungsmaterialien zu erhalten. Daher wurden die
gleichen 5 Einbettungsmaterialien wie im 180° Peel Test untersucht. Die Prifkor-
per wurden wie in Abb. 3.3 angefertigt. Zwischen zwei Glasplatten mit den Ab-
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messungen L - b = 150 mm - 25 mm wurden auf einer Uberlappungslange von
25 mm bzw. 50 mm jeweils zwei Einbettungsmaterialien mit den Abmessungen L -
b = 25 bzw. 50 mm - 25 mm Ubereinander gelegt. Die Laminate wurde mit Klebe-
band fixiert. Die auskragenden Enden der oberen Glasplatte wurden beim Lami-
nieren mit losen Glasplatten unterlegt. Der Laminationsvorgang war der gleiche
wie bei der Herstellung der Prufkorper fur den 180° Peel Test (s. Tabelle 3.4 und
Tabelle 3.5).

150 mm R
25/50 mm,

a) Priifkérperbreite b = 25 mm

3} 6 mm

b) P¢— S
Abb. 3.3: Skizze eines Prufkorpers fur den Lap Shear Test
a) die einzelnen Schichten bei der Herstellung, b) in der Prafung unter

der Belastung P. grau: Glasplatten, rot: Einbettungsmaterial.

3.3. Versuchsdurchfiihrung und Bestimmung der Peel
Strength

Vor der Prufung wurden das beim Laminieren seitlich ausgetretene Einbettungs-
material, das Klebeband und die Trennfolie entfernt. Zwischen Glas und Einbet-
tungsmaterial (180° Peel Test) bzw. zwischen Einbettungsmaterial und Rlcksei-
tenfolie (T Peel Test) wurde mit einer scharfen Klinge ein Initialriss erzeugt. Bei
Materialkombinationen, von denen bereits bekannt war, dass sie im 180° Peel
Test zu Adhasionsbruch zwischen Einbettungsmaterial und Ruckseitenfolie statt
zwischen Glas und Einbettungsmaterial tendieren, wurde das Einbettungsmaterial
zusatzlich durch Umwickeln mit einem Klebeband an der Rickseitenfolie fixiert.
Der Prifkérper wurde wie in Abb. 3.4 in die Zugprifmaschine eingespannt. Am
Glas und bei den Ruckseitenfolien AAA und KPK wurden etwa 1 mm dicke Gum-

miplattchen zwischen Prufkorper und Einspannbacken gelegt, um ein Durchrut-
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schen des Prufkorpers zu vermeiden. Nach vollstandiger Temperierung des Pruf-
korpers auf Praftemperatur wurde der Peel Test mit einer konstanten Traversen-

geschwindigkeit (10 mm/min, wenn nicht anders angegeben) durchgefihrt.

Abb. 3.4: 180° Peel Test a) Prifbeginn, b) 50 mm Peelweg, ¢) 100 mm Peel-

weg.

Bei jeder Prufung wurde uber die gesamte Peelstrecke hindurch dokumentiert,
welche Bruchart vorlag. Dabei wurden 4 verschiedene Brucharten (bzw. 3 im

T Peel Test) unterschieden:

1.) Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbettungsmaterial (nur im 180° Peel
Test)

2.) Adhasionsbruch zwischen Einbettungsmaterial und Rickseitenfolie

3.) Kohasionsbruch innerhalb des Einbettungsmaterials

4.) Delamination in der Riickseitenfolie (zur besseren Ubersicht werden auch
Briche zwischen den Coextrusionslagen der Ruckseitenfolie AAA als De-
lamination bezeichnet; die Frage, ob es sich in diesem speziellen Fall um
adhasives oder kohasives Versagen handelt, war nicht Teil dieser Arbeit).

Abb. 3.5 zeigt eine Peelkurve, in deren Verlauf zwei unterschiedliche Brucharten
beobachtet wurden. Bis 38 mm lag Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbet-
tungsmaterial vor, dann riss das Einbettungsmaterial seitlich ein und der Bruch
verlagerte sich teilweise auf die Grenzschicht zwischen Einbettungsmaterial und
Ruckseitenfolie. Ab 53 mm verlief der Bruch vollstandig in dieser Ebene. Zur Aus-

wertung wurden nur diejenigen Abschnitte der Peelkurve herangezogen, in denen



3 EXPERIMENTELLES

der Bruch vollstandig in einer Schicht verlief (im Folgenden als reiner Bruch be-
zeichnet). In diesem Beispiel wurden die Bereiche von 12-37 mm und von 60-
110 mm ausgewertet. Von jeder Materialkombination wurden bei jeder Pruftempe-

ratur und -geschwindigkeit 5 Prifkdrper geprift.

Beim Einspannen der Prufkorper tritt bereits eine Belastung (Einspannkraft) auf.
Um diese bei der Auswertung zu berucksichtigen, wurden die Prufkorper am Ende

der Prifung, noch vor Stoppen der Prifmaschine, ausgespannt.

20 T I L] I T | T I T l T 20
{ . Peelkurve]
154/, - 15
Z '/\ E: kraft | |
inspannkra
% 10 —f ‘\\\/%mm“\ p = 10
-~ 1 \ L
e s 1 L Ausspannen
9 des Prufkorpers |
= - i%
) -
-5 a) Wm
-5+ T T T T T T T T T T -5
0 20 40 60 80 100 120
Standardweg [mm]
10 v T T T v T T T T T T 10
4 1; — Peelkurve [ 5
= '}\ Haftung zu Glas |
S 6! Haftung zur Riickseitenfolie | | o
Z R - s
= il e I
S 44 s »
&
m \
= 24 b B
@ e,
>3 T —— i
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Abb. 3.5: Peelkurven beim 180° Peel Test.
a) Rohdaten der Prufung, b) Kraft auf die Probenbreite bezogen und
um die Einspannkraft korrigiert mit Auswertung der Peel Strength in
zwei Bereichen. Bis 38 mm fand Adhasionsbruch zwischen Glas und
Einbettungsmaterial, zwischen 60 und 110 mm Adhasionsbruch zwi-

schen Einbettungs- und Ruckseitenfolie statt.
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Zur Bestimmung der Peel Strength wurde die Peel Force durch die Probenbreite
dividiert und dieser Wert Uber dem Traversenweg aufgetragen. Die Peelkurve
wurde um die Einspannkraft korrigiert. Uber Bereiche reinen Bruchs wurde die
Kraft/Breite arithmetisch gemittelt (s. Abb. 3.5). Auch Prifungen, in denen ein rei-
ner Bruch nur Uber sehr kurze Peelwege (wenige mm) auftrat, wurden ausgewer-
tet. In vielen Prufungen schwankte die Kraft auch bei bleibend reinem Bruch im
Verlauf der Priufung stark. Auch bei solchen Messungen wurde einfach arithme-
tisch gemittelt. Die Peel Strength wurde als arithmetisches Mittel aller Einzelmes-
sungen (unabhangig vom jeweiligen Peelweg) berechnet. Nicht bei jeder Prifung
traten reine Adhasionsbruche zwischen Glas und Einbettungsmaterial auf, so dass

nicht immer statistische Aussagen getroffen werden konnten.

Beim Lap Shear Test wurden vor der Priifung das Klebeband und tiber den Uber-
lappungsbereich hinaus ausgetretenes Einbettungsmaterial entfernt. Die Priufkor-
per wurden in die Zugprufmaschine eingespannt, wobei darauf geachtet wurde,
dass die Glasplatten nicht durch die Einspannung auf Biegung belastet werden.
Wie bei Peel Tests wurde versucht, ein Durchrutschen der Glasplatten durch Ein-

legen von Gummiplattchen zu verhindern.

3.4. Bestimmung der Adhesive Fracture Energy

Die Adhesive Fracture Energy G. wurde zu allen 180° Peel Tests an ungealterten
Prafkorpern bei Raumtemperatur berechnet. Auf eine Berechnung von G bei
T Peel Tests wurde aufgrund des zusatzlichen Aufwands (kontinuierliche Messung

des Peelwinkels) verzichtet.

Zur Bestimmung der Energiedissipation im Peelarm mussten die Materialparame-
ter €, und a der Ruckseitenfolien bestimmt werden. Dazu wurden Zugversuche an
den Ruickseitenfolien AAA und TPT durchgeflihrt. Diese liefen bei einer Tempera-
tur von etwa 23°C mit konstanter Traversengeschwindigkeit von 10 mm/min (ent-
spricht der bei den Peel Tests) auf derselben Zugprifmaschine wie die Peel Tests
ab. Geprift wurden von jedem Material 3 Folienstreifen mit einer Breite von
b=25 mm und einer Dicke von etwa h=0,38 mm (AAA) bzw. h=0,34 mm (TPT) bei
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einer Einspannlange von 50 mm. Die Zugrichtung entsprach wie bei den Peel
Tests der Extrusionsrichtung der Folien. Wahre Spannung o und wahre Dehnung
& wurden nach den Gleichungen (2.6) und (2.7) berechnet. Die ow-&-Kurve der
Folien wurde wie in 2.2.1 beschrieben durch ein bilineares Modell angenahert. Da
bei den Peel Tests lokale Dehnungen von maximal ca. 50 % bei AAA und ca.
30 % bei TPT auftraten, wurde bei der Modellierung nur der Teil bis zu den ent-
sprechenden Dehnungswerten berlcksichtigt und die bei hoheren Dehnungen
zunehmende Dehnungsverfestigung aulRer Acht gelassen. Dementsprechend wird
dieses Materialmodell fir groRe Belastungen im Peelarm (Uber etwa 30 MPa bei
AAA und etwa 100 MPa bei TPT) ungenau. Abb. 3.6 zeigt je ein Bespiel der bili-
nearen Annaherung fir AAA und TPT.

Zur Berechnung der Adhesive Fracture Energy (G.) wurde das Auswertepro-
gramm |CPeel (Kawashita und Moore, 2006) basierend auf der Theorie von Kin-
loch, Lau und Williams (Kinloch et al., 1994, s. 2.2.1) verwendet. Dazu sind die

folgenden Eingaben erforderlich:

1.) Eigenschaften des Peelarms: E, o, oder ¢y, a, h, b
2.) Eigenschaften des Einbettungsmaterials: E;, h;

3.) Testparameter: mittlere Kraft P, 0
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Dehnungs-Kurven aus Zugprifungen von AAA und TPT.
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4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Die Interpretation der Messergebnisse der Peel Tests gestaltete sich aus mehre-
ren Grunden schwierig. In sehr vielen Prufungen trat der Bruch nicht an der ge-
wulnschten Stelle ein. Haufig lagen Mischbriche in mehreren Ebenen vor und die
betreffenden Prifungen lieferten damit keine vergleichbaren quantitativen Ergeb-
nisse. AuRerdem unterlagen die Peelkrafte bei den meisten Materialkombinatio-
nen starken Schwankungen. In diesem Abschnitt wird zuerst qualitativ auf das in-
dividuelle Bruchverhalten jedes geprtften Werkstoffes eingegangen und spezielle
Phanomene in Peel Tests werden beschrieben. Darauf folgt ein quantitativer Ver-
gleich der Werkstoffpaarungen. Zum Abschluss werden die Einflisse der Prufkor-
perherstellung und -form, des Peelarms, der Pruftemperatur, der Geschwindigkeit
und des Alterungszustandes der Prifkérper auf die Ergebnisse von Peel Tests

erlautert.

4.1. Qualitatives Bruchverhalten der Werkstoffe im Peel
Test

Das Ziel der 180° Peel Tests war die Messung der Haftung zwischen Glas und
Einbettungsmaterialien. Um den Bruch in diese Grenzschicht zu leiten, wurde mit
einer scharfen Klinge ein Initialriss erzeugt. Analog dazu wurde bei T Peel Tests
zwischen Einbettungsmaterial und Rickseitenfolie angeritzt. Dennoch verlief der
Bruch nicht immer in der gewunschten Grenzschicht. Bei den durchgefuhrten Peel

Tests wurde zwischen folgenden Versagensarten unterschieden:

Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbettungsmaterial
Adhasionsbruch zwischen Einbettungsmaterial und Rickseitenfolie
Kohasionsbruch innerhalb des Einbettungsmaterials

Delamination in der Rickseitenfolie

ok~ wnh -

Versagen des Peelarms unter Zugbelastung

In vielen Prifungen traten mehrere Versagensarten gleichzeitig oder hintereinan-
der auf. Zur quantitativen Auswertung wurden nur Brlche, die in einer einzigen

Schicht verliefen, herangezogen. Je nach Materialkombination und Prifungsan-
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ordnung waren bestimmte Versagensmuster vorherrschend, auf die im Folgenden

naher eingegangen wird.

4.1.1. Einbettungsmaterialien

Das stark dominierende Versagensbild bei 180° Peel Tests an Prufkorpern mit
dem Einbettungsmaterial dgc war sowohl im ungealterten als auch im gealterten
Zustand und bei allen Priftemperaturen Adhasionsbruch zwischen Glas und dgc.
Nur in 7 von insgesamt 60 Prifungen wurden auch Anteile eines Kohasionsbruchs
im dgc beobachtet, zumeist bei hdheren Temperaturen und an Prufkorpern mit
AAA-Ruckseitenfolie. Nach beschleunigter Alterung zeigte sich keine wesentliche

Anderung des Versagensbildes.

Prifkérper mit dem Einbettungsmaterial dnp versagten im ungealterten Zustand
im 180° Peel Test hauptsachlich durch Adhasionsbruch zwischen Glas und dnp.
Die Haftkrafte waren dabei jedoch so grof3, dass bei Prufkorpern mit der relativ
weichen Ruckseitenfolie AAA als Peelarm dieser gleichzeitig stark gedehnt wurde
bzw. es in der Halfte der Prifungen ausschliel3lich zur Dehnung im Peelarm kam.
Nach beschleunigter Alterung blieb der bevorzugte Versagensmechanismus bei
Prufkorpern mit TPT-RUckseitenfolie Adhasionsbruch zwischen Glas und dnp,
wahrend er sich bei Prufkorpern mit AAA-RUckseitenfolie zu Adhasionsbruch zwi-
schen dnp und AAA anderte. Durch zusatzliche Fixierung des dnp am AAA gelang
es aber in vielen Fallen zumindest Uber einen kurzeren Peelweg Adhasionsbruch
zwischen Glas und dnp herbeizufuhren. Sowohl in ungealterten als auch in geal-
terten Priafkorpern, vor allem solchen mit der Rickseitenfolie TPT, fand auch De-
lamination in der Ruckseitenfolie statt, durch Kraftibertragung tUber die mit dnp
laminierte Einzelschicht der Rickseitenfolie gleichzeitig auch Adhasionsbruch zwi-

schen Glas und dnp.

Im T Peel Test an Prifkorpern mit AAA-Ruckseitenfolie versagte im ungealterten
Zustand zumeist die Ruckseitenfolie durch Delamination oder Dehnung, nur in 4
von 12 Prufungen (alle bei 23°C) fand auch Adh&sionsbruch statt. Nach be-
schleunigter Alterung wurde ausschlieBlich Adhasionsbruch zwischen dnp und
AAA beobachtet. Ungealterte Prufkorper mit KPK-Ruckseitenfolie versagten be-

vorzugt durch Adhasionsbruch, manchmal gleichzeitig oder gefolgt von Delamina-
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tion im KPK (trotz der geringen auftretenden Krafte). Nach beschleunigter Alterung
versagte immer die Ruckseitenfolie KPK durch Delamination. Prufkorper mit TPT-
Ruckseitenfolie versagten sowohl im ungealterten als auch im gealterten Zustand
fast ausschlieRlich durch Delamination im TPT. Bei gealterten Prifkérpern fand
zum Teil auch Adhasionsbruch statt. Die relativ hohe Neigung zur Delamination
der Ruckseitenfolien ist vermutlich auf die hohe Steifigkeit des Einbettungsmateri-
als dnp zurtickzufihren, da damit ein kleiner Peelradius und somit eine lokal hohe
Belastung in der Rickseitenfolie einhergeht (vgl. dazu die Modellrechnung in
Tabelle 4.1).

Tabelle 4.1: Modellrechnung zum Einfluss der Steifigkeit des Einbettungsmateri-

als auf Peelradius Ro, maximale lokale Spannung Gmax () Uund maxi-

male lokale Dehnung €max mit ICPeel 2006 (Kawashita und Moore,

2006).
Einbettungsmaterial E [MPa] Ro [mm] Gmax (0) [MPa] Emax [%0]
dnp 66 0,417 29,7 45,7
dgc 59 0,424 28,3 45,0
eva 21 0,500 17,7 38,1
dow 19 0,509 16,9 37,4
tec 11 0,559 13,1 34,1

Das Einbettungsmaterial dow zeigte eine starke Abnahme der Kohasionsfestigkeit
mit zunehmender Priftemperatur. Klar erkennbar war dies im 180° Peel Test an
ungealterten Prifkérpern. Wahrend bei 23°C nur Adhasionsbriche beobachtet
wurden (bei AAA-Ruckseitenfolie zwischen Glas und dow unter gleichzeitiger
Dehnung des Peelarms aus AAA, bei TPT-Ruckseitenfolie verlagerte sich der
Bruch in 4 von 7 Prafungen nach DurchreiRen der dow-Folie auf die Grenzschicht
zwischen dow und TPT), trat bei 45°C Uber grolkere Abschnitte Kohasionsbruch
im dow ein, der bei 70°C fast der alleinige Versagensmechanismus war. Nach be-
schleunigter Alterung war der vorherrschende Versagensmechanismus wegen
starker Verschlechterung der Haftung sowohl zu Glas als auch zu Rickseitenfo-
lien Adhasionsbruch zur Ruckseitenfolie. Um trotzdem die Haftung zu Glas zu
messen, wurde wie bei dnp versucht, das Einbettungsmaterial mit Klebeband an

der Ruckseitenfolie zu fixieren, was jedoch wegen der geringen Steifigkeit und
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Kohasion des Einbettungsmaterials dow nur in wenigen Fallen Uber einen kurzen
Peelweg erfolgreich war. Kohasionsbruch trat nach beschleunigter Alterung nur in

2 von insgesamt 30 Prufungen, jeweils bei 70°C, auf.

Im T Peel Test war die gleiche Abhangigkeit ersichtlich. An ungealterten Prifkor-
pern trat bei Raumtemperatur (sofern nicht die Ruckseitenfolie versagte) Adhasi-
onsbruch auf, bei 45°C haufiger Kohasionsbruch und bei 70°C fast ausschlielich
Kohasionsbruch im Einbettungsmaterial. Abb. 4.1 zeigt die typisch porose Bruch-
oberflache nach Kohasionsbruch. Auch bei Adhasionsbrichen bei Raumtempera-
tur wurde das Einbettungsmaterial dow stark plastisch verformt (s. Abb. 4.2). Nach
beschleunigter Alterung trat fast immer Adhasionsbruch auf (nur in 3 von insge-

samt 45 Prifungen versagte die KPK-RUckseitenfolie durch Delamination).

Abb. 4.1: Typische Bruchoberflache nach Kohasionsbruch im Einbettungsmate-
rial dow nach T Peel Test bei 70°C.

Abb. 4.2: Prufkorper mit AAA-Rlckseitenfolie und plastisch verformtem dow als

Einbettungsmaterial nach Adhasionsbruch im T Peel Test bei 23 °C.
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Beim Einbettungsmaterial eva trat im 180° Peel Test an ungealterten Prufkorpern
bei 23°C und 45°C immer Adhasionsbruch zwischen Glas und eva ein (bei AAA-
Ruckseitenfolie unter gleichzeitiger Dehnung derselben). Bei 70°C verlagerte sich
der Bruch haufig auf die Grenzflache zwischen eva und Rickseitenfolie. Diese
Verschiebung der Bruchebene gestaltete sich derart, dass schon gleichzeitig mit
dem Bruch zwischen Glas und eva auch ein Bruch zwischen eva und Ruckseiten-
folie stattfand. Als der Bruch zwischen Glas und eva zum Stillstand kam, wurde
die eva-Folie gedehnt, schnirte sich ein und Iéste sich schlief3lich ganzlich von der
Rickseitenfolie. Dieser Ubergang ohne Reifken des Einbettungsmaterials eva deu-
tet auf die im Vergleich zu anderen Einbettungsmaterialien (bei denen ein solcher
Ubergang durch EinreiRen derselben stattfand) hohe Kohésion des eva hin. Das
ist auch nicht Uberraschend, wenn man bedenkt, dass eva das einzig chemisch
vernetzte unter den untersuchten Einbettungsmaterialien ist. In unvernetzten
Kunststoffen konnen Molekulketten bei Belastung oberhalb der Glasubergangs-
temperatur aneinander abgleiten, was die Kohasion schwacht (Retting und Laun,
1991, Habenicht, 2009). Nach beschleunigter Alterung versagten Prufkdrper mit
AAA-RUckseitenfolie bei allen Priftemperaturen durch Adhasionsbruch zwischen
Glas und eva. Gealterte Prufkdrper mit TPT-Ruckseitenfolie zeigten ein wider-
spruchliches Verhalten: Bei 23°C versagten alle durch Kohasionsbruch im eva
nahe der Grenzschicht zu Glas, ein Verhalten wie es vom Einbettungsmaterial tec
bekannt ist. Bei 45°C fand ausschlieBlich Adhasionsbruch zwischen Glas und eva
statt, bei 70°C Uberwiegend auch, wobei hier zum Teil auch Anteile an Kohasi-

onsbruch und Adhasionsbruch zu TPT beobachtet wurden.

Im T Peel Test an ungealterten Prifkérpern wurde, sofern nicht die Rickseitenfo-
lie durch Delamination oder Dehnung versagte, hauptsachlich Adhasionsbruch
beobachtet. Nur bei 70°C trat auch Kohasionsbruch im eva auf. Nach beschleu-
nigter Alterung trat in Prufkérpern mit AAA- bzw. KPK-RUckseitenfolie, sofern die-
se nicht durch Delamination versagten (was bei AAA bei 23°C und bei KPK fast
immer der Fall war), Adhasionsbruch auf. Nur bei Prufkérpern mit TPT-

Ruckseitenfolie wurde bei 45°C und 70 °C auch Kohasionsbruch beobachtet.

Auch das Einbettungsmaterial tec zeigte ein temperatur- und alterungsabhangiges

Bruchverhalten. Bei Raumtemperatur wurden im 180° Peel Test an ungealterten
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Prufkorpern sowohl Adhasionsbruch zur Ruckseitenfolie als auch Kohasionsbruch
im tec beobachtet (sofern nicht nur die AAA-RUckseitenfolie gedehnt wurde). Bei
hoheren Temperaturen Uberwiegte Kohasionsbruch im tec mit nur geringen Antei-
len an Adhasionsbruch zu Glas oder der jeweiligen Rulckseitenfolie. Nach be-
schleunigter Alterung war das Hauptversagensmuster Kohasionsbruch im tec na-
he der Grenzschicht zu Glas. Nur ein sehr dunner Film blieb am Glas haften. Nur
in einer Prifung (mit TPT-Ruckseitenfolie) fand der Kohasionsriss tiefer im tec
statt (hier war die Peel Force um ca. 60 % grofder als bei vergleichbaren Messun-
gen). Gleichzeitig mit dem grenznahen Kohasionsbruch fand in vielen Prafungen
an Prufkorpern mit AAA-RUckseitenfolie Delamination im AAA statt, Uber die mit
tec laminierte Polyamidschicht fand aber eine Kraftlibertragung auf die Peelfront

nahe der Grenzschicht zu Glas statt.

Im T Peel Test bei 23°C mit tec als Einbettungsmaterial und AAA als Ruckseiten-
folie fand bei ungealterten Prufkorpern Uber einen kurzen Peelweg Kohasions-
bruch gefolgt von Adhasionsbruch statt, wahrend gealterte Prifkorper Uberwie-
gend durch Kohasionsbruch im tec versagten. Bei hoheren Temperaturen delami-
nierte zumeist die AAA-Ruckseitenfolie, im gealterten Zustand fand zuvor in man-
chen Prufungen Adhasionsbruch statt. Ungealterte Prufkorper mit KPK-
Ruckseitenfolie versagten im T Peel Test durch Kohasionsbruch im tec, gealterte
ausschlieBlich durch Delamination im KPK. Bei ungealterten Prifkérpern mit TPT-
Ruckseitenfolie folgte auf sehr kurzen Kohasionsbruch Adhasionsbruch und dar-
auf zumeist Delamination im TPT. Im gealterten Zustand Uberwiegte Kohasions-
bruch im tec mit unebener Bruchflache, haufig waren auch adhasive Bruchanteile
zu sehen (vgl. Abb. 4.3).
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Abb. 4.3: Typische unebene Bruchoberflache eines gealterten Prufkorpers mit
der Ruckseitenfolie TPT und dem Einbettungsmaterial tec nach Koha-

sionsbruch im T Peel Test.

4.1.2. Ruckseitenfolien

Die AAA-Folie ist mit einem E-Modul von etwa 890 MPa und einer Streckspan-
nung von etwa 25,5 MPa die weichste der untersuchten Ruckseitenfolien. Aus
diesem Grund fand in vielen Peel Tests von Materialkombinationen mit guter Haf-
tung der Schichten zueinander nur Dehnung der AAA-Folie statt. In Kombination
mit den Einbettungsmaterialien dnp und tec neigte AAA vor allem im T Peel Test
und bei hdheren Temperaturen zu Delamination. An dieser Stelle sei noch einmal
darauf hingewiesen, dass AAA ein Co-Extrudat aus 3 Lagen PA darstellt, weshalb
ein Bruch zwischen diesen Schichten wohl eher als Kohasionsbruch zu betrachten
ware. Zur einfacheren Darstellung wird in dieser Arbeit jedoch jedwedes laminare
Versagen innerhalb von Ruckseitenfolien als Delamination bezeichnet. Nach be-
schleunigter Alterung wurde in Kombination mit eva als Einbettungsmaterial eine
verstarkte Anfalligkeit fur Delamination festgestellt. Unter den untersuchten Rick-

seitenfolien wies AAA jedoch die geringste Delaminationsanfalligkeit auf.

Die Ruckseitenfolie KPK versagte aufgrund ihrer im Vergleich zu AAA hdheren
Steifigkeit (E = 2770 MPa, o, = 89,1 MPa), welche auf die Polyesterschicht zu-
rickzufuhren ist, nie unter reiner Zugbelastung. Der T Peel Test flhrte in ungeal-
terten Prufkdrpern mit dem Einbettungsmaterial dnp haufig, mit dem Einbettungs-
material eva manchmal zu Delamination im KPK. Nach beschleunigter Alterung
wurde eine sehr starke Anfalligkeit fir Delamination in der KPK-Folie festgestellt.
Auler in Kombination mit dem Einbettungsmaterial dow versagten gealterte Prif-
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korper immer durch Delamination im KPK. In manchen Prifungen fand durch

Kraftibertragung Uber die mit dem Einbettungsmaterial laminierte PVDF-Schicht

gleichzeitig auch Adhasionsbruch statt (s. Abb. 4.4).
KPK (oberer
Peelaram)
PVDF (vom unteren
Peelarm) + eva

2 Schichten KPK
(PVDF + PET)

KPK (unterer
Peelaram)

Abb. 4.4: Adhasionsbruch bei gleichzeitig stattfindender Delamination in der

Rickseitenfolie im T Peel Test.

Da TPT wie KPK Uber die Polyesterschicht verfiigt und daher die Steifigkeit relativ
hoch ist (E = 3310 MPa, o, = 85,6 MPa), spielte die Dehnung der TPT-Folie in den
Prafungen keine Rolle. Im T Peel Test mit dem Einbettungsmaterial dnp trat in
allen Prufungen Delamination im TPT ein. Auch im 180° Peel Test kam es, vor
allem in ungealterten Prufkorpern, haufig zu Delamination. Gleichzeitig fand hier
aber durch Kraftlibertragung Uber die mit dnp laminierte PVF-Schicht Adhasions-
bruch zwischen Glas und dnp statt. Auch in Materialkombination mit den Einbet-
tungsmaterialien dow und tec wurde in einigen Prafungen Delamination im TPT,

zumeist auf einen Bruch in einer anderen Schicht folgend, festgestellt.
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4.1.3. Spezielle Phanomene im Bruchbild und in der Kraft-Weg-

Kurve

Dieser Abschnitt behandelt Beobachtungen bei den Peel Tests, die zur besseren
Interpretation der Ergebnisse oder wegen ihrer Ungewohnlichkeit erwahnenswert

erscheinen.

Der erste Teil dieser Beobachtungen betrifft Kraftschwankungen wahrend einer
Prifung bzw. die inhomogene Adhasion innerhalb ein- und derselben Grenz-
schicht. Kraftschwankungen wahrend einer Prifung traten auch wenn der Bruch-
verlauf immer in derselben Grenzschicht blieb haufig auf. In einigen Fallen sind
diese Schwankungen durch abruptes Ablésen von Teilflachen erklarbar. In T Peel
Tests mit dem Einbettungsmaterial dow und KPK-Peelarmen beispielsweise wur-
den periodische Kraftschwankungen beobachtet. Offenbar wurde im Peelarm elas-
tische Verformungsenergie gespeichert, die sich ab einem gewissen Wert in der
Trennung der Grenzflachen entlud. Durch teilweise plastische Verformung (be-
gunstigt durch héhere Pruftemperatur) des Einbettungsmaterials dow blieben die
Haltelinien des Bruchs in der Bruchoberflache sichtbar (vgl. Abb. 4.5 a).

Ein spontanes, allerdings unregelmafiges Ablésen von Teilflachen wurde auch bei
Adhasionsbriuchen zwischen dnp und KPK in T Peel Tests beobachtet. Dieses
steifere Einbettungsmaterial wurde dabei (auch bei hdéheren Priftemperaturen)
nicht — zumindest nicht offensichtlich — plastisch verformt (vgl. Abb. 4.5 b). Beim
Ablésen war ein deutlich knisterndes Gerausch horbar. Ein Hinweis auf einen Bei-
trag von im Peelarm gespeicherter Energie liegt darin, dass solch spontane Ablo6-
sungen vorwiegend in Prufkérpern mit den steiferen (und daher zu groRerer elasti-
scher Energiespeicherung fahigen) Ruckseitenfolien KPK und TPT beobachtet
wurden. Aufgrund der GroRRe der spontan abgeldsten Teilflachen, erkennbar am
Peelweg zwischen zwei Kraftspitzen in der Kraft-Weg-Kurve, und der fehlenden
Periodizitat kann in diesem Fall jedoch nicht mehr allein mit im Peelarm zwischen-
gespeicherter Energie argumentiert werden, sondern muss von unterschiedlich
guter Haftung zwischen dnp und KPK Uber die Lange dieses Prufkorpers ausge-

gangen werden.
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Abb. 4.5: a) Periodische Kraftschwankungen im T Peel Test bei Adhasionsbruch
zwischen dow und KPK und zugehdrige Bruchflache mit sichtbaren
Haltelinien, b) Kraftschwankungen im T Peel Test bei Adhasionsbruch
zwischen dnp und KPK durch spontanes Abldsen von Teilflachen und

zugehdrige Bruchflache.

Kraftschwankungen im Verlauf einer Prifung, ohne erkennbare Veranderung des
Bruchverhaltens oder der Bruchoberflache, wurden auch bei anderen Material-
kombinationen festgestellt. In einigen Prufungen wurde auch eine schrag verlau-
fende Peelfront beobachtet, die dadurch zustande gekommen sein muss, dass die

Haftung auf einer Seite des Prufkorpers grofer war, als auf der anderen (vgl. Abb.
4.6 a).

Auch bei Kohasionsbrichen gab es interessante Beobachtungen. In vielen T Peel
Tests mit dem Einbettungsmaterial dow wurde bei Kohasionsbruch desselben eine
kontinuierlich ansteigende Peel Force gemessen (s. Abb. 4.6 b). Die Breite der
Bruchflache blieb dabei konstant (ungenau verarbeitete Prifkérper kdnnen somit
als Grund ausgeschlossen werden). Der Anstieg der Peel Force erinnert an den
ansteigenden Verlauf der Spannung in Spannungs-Dehnung-Kurven aus Zugver-
suchen aufgrund von Dehnungsverfestigung. Von einem dahingehenden Zusam-
menhang ist jedoch nicht auszugehen, da zum einen ein kontinuierlich fortschrei-
tender Kohasionsbruch vorlag und zum anderen die hdchste auftretende Peel

Force (30 N/cm) etwa einer Zugspannung im Peelarm von 8 MPa entspricht und
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somit nur etwa ein Drittel der Streckgrenze betragt. Eine mogliche Erklarung daflr

und fur schrag verlaufende Peelfronten wird in Abschn. 4.3.1 vorgeschlagen.

Adhéasionsbruch Glas-eva
Kohéasionsbruch im dow
~ 30
QJ Ww '_20
m 104 N
2 180° Peel  ungealtert L T Peel Angeaiteg =
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Abb. 4.6: a) Kraft-Weg-Kurve mit Kraftschwankungen und zugehdérige Bruchfla-
che mit schrag verlaufender Peelfront aus einem 180° Peel Test, b)
kontinuierlich ansteigende Peel Force bei Kohasionsbruch im Einbet-

tungsmaterial dow im T Peel Test mit AAA-Peelarmen bei 70°C.

Auffallend in einigen Peel Tests war desweiteren die Anderung des Versagens-
mechanismus, obwohl danach grofere Krafte gemessen wurden. Dazu seien eini-
ge Beispiele genannt: In etlichen Prafungen mit dem Einbettungsmaterial dow
wechselte der Versagensmechanismus von reinem Adhasionsbruch auf Misch-
bruch (Adhasions- + Kohasionsbruch). Obwohl beim friiher eintretenden reinen
Adhasionsbruch kleinere Peel Strength gemessen wurde, war immer wieder koha-

sives Versagen mit genau dann ansteigender Peel Force am Bruch beteiligt.

Ahnliches wurde auch in Prifungen an ungealterten Priifkérpern mit tec als Ein-
bettungsmaterial beobachtet. Die Peelkurve in Abb. 4.7 a entstammt einer Prifung
eines ungealterten Prufkorpers mit TPT als Peelarm und tec als Einbettungsmate-
rial bei 45°C. Hier war der Bruch zuerst gemischt mit Anteilen an Adhasionsbruch
zwischen Glas und tec und Kohasionsbruch im tec. Die Kraftschwankungen ste-
hen in Verbindung mit dem Anteil an Adhasionsbruch. Je hoher der Anteil an Ad-

hasionsbruch zwischen Glas und tec war, desto geringer war die gemessene
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Kraft. Trotzdem vergroRRerte sich der Anteil an Kohasionsbruch zusehends, bis

schlieflich reiner Kohasionsbruch bei nun grof3erer Peel Strength vorlag.

In 180° Peel Tests an gealterten Prifkérpern mit dem Einbettungsmaterial tec ver-
lief der Bruch zumeist kohasiv nahe der Grenzschicht zu Glas. In manchen Pru-
fungen wechselte die Bruchebene aber tiefer ins Einbettungsmaterial, ebenfalls
verbunden mit einem Anstieg der Peel Force. Die Peelkurve einer solchen Prufung
bei 23°C mit TPT-Peelarm ist in Abb. 4.7 b dargestellt. In diesem Fall wechselte
der Bruch von Kohasionsbruch nahe der Grenzschicht zu Glas zu einem Misch-
bruch (Kohasionsbruch tiefer im tec + Adhasionsbruch tec-TPT). Auch dieser

Wechsel war mit einem Anstieg der gemessenen Kraft verbunden.

In gleicher Weise wechselte der Bruch in einigen T Peel Tests mit dem Einbet-
tungsmaterial dnp von Adhasionsbruch auf Delamination in der Ruckseitenfolie,
obwohl die dabei gemessene Peel Strength grolder war, als die zuvor gemessene
fur Adhasionsbruch. Auferdem musste fiir diesen Ubergang zuerst eine Schicht
der Ruckseitenfolie durchreif3en, was zusatzlichen Kraftaufwand und somit eine
Barriere darstellen sollte. In Abb. 4.7 c ist die Peelkurve einer solchen Prufung an
einem ungealterten Prufkdrper mit AAA-Peelarmen bei 23°C dargestellt. Hier wur-
de zunachst Adhasionsbruch zwischen dnp und AAA beobachtet. Nach kurzer Zeit
begann eine PA-Schicht schrag einzurei’en und setzte Delamination im AAA ein,
die mehr und mehr Flachenanteile bekam, woraufhin schliefdlich reine Delaminati-
on im AAA vorlag. Auch hier war die Kraft gro3er als beim zuerst auftretenden Ad-

hasionsbruch.

Fir alle genannten Anderungen des Versagensmechanismus kommen zwei még-
liche Ursachen in Frage: Entweder die Haftung anderte sich Uber die Lange des
Prufkorpers, oder die Spannungsverteilung rund um die Rissspitze beglnstigt den
Rissverlauf in eine bestimmte Richtung, wie von manchen Autoren vorgeschlagen
(Kinloch, 1986, Sargent, 1998, Nase et al., 2008).
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Abb. 4.7: Peelkurven von Peel Tests in denen ein Wechsel des Versagensme-

chanismus eingetreten ist, obwohl dadurch hdhere Krafte gemessen
wurden.

a) Wechsel von Mischbruch zu Kohasionsbruch, b) Wechsel von Ko-
hasionsbruch nahe der Grenzschicht zu Glas zu Mischbruch, c)

Wechsel von Adhasionsbruch zu Delamination in der Riickseitenfolie.
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4.2. Quantitative Gegenuberstellung der Einbettungsmate-

rialien mittels Peel Tests

In diesem Abschnitt werden die aus Peel Tests ermittelten Adhasions- und Koha-
sionskennwerte der untersuchten Einbettungsmaterialien miteinander verglichen.
Bevor auf die einzelnen Einbettungsmaterialien im Hinblick auf ihre Haftungsei-
genschaften zu Glas und Ruckseitenfolien naher eingegangen wird, geben Tabelle

4. bis Tabelle 4.5 einen Uberblick tiber die Ergebnisse der Peel Tests.

Adhasionseigenschaften zwischen Einbettungsmaterialien und Glas wurden in
180° Peel Tests mit zwei verschiedenen Ruckseitenfolien als Peelarm bei drei
verschiedenen Temperaturen an ungealterten (u; Abb. 4.8) und gealterten (a; Abb.

4.9) Prufkorpern gepruft.

Sofern nicht auf anderes verwiesen wird, ist bei die Haftung zu Rickseitenfolien
betreffenden Aussagen von Werten aus T Peel Tests die Rede. Diese wurden bei
drei Pruftemperaturen an ungealterten (Abb. 4.10) und gealterten (Abb. 4.11)
Prufkérpern durchgefuhrt.

Bei der Betrachtung der Ergebnisse fallt zunachst das Fehlen von Datenpunkten
und Fehlerbalken auf. Das liegt daran, dass in manchen Prufkonfigurationen nie
oder nur einmal die jeweils gewilinschte Bruchart auftrat (s. Abschn. 4.1). Weiters
sticht die weite Streuung der Messergebnisse ins Auge. Diese stellt zusammen mit
dem Auftreten unerwlnschter Bruchverlaufe das Hauptproblem der Peel Tests
dar. Ein Versuch, Ursachen fir diese Schwankungen zu finden, wird in

Abschn. 4.3 unternommen.
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Tabelle 4.2: Mittlere Peel Strength und Standardabweichung aus 180° Peel Tests

ungealterter Prufkorper mit zwei unterschiedlichen Peelarmen fur
Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbettungsmaterial (Adh G),
Adhasionsbruch zwischen Einbettungsmaterial und Ruckseitenfolie
(Adh R), Kohasionsbruch im Einbettungsmaterial (Koh) und Delami-

nation in der Ruckseitenfolie (Delam).

Peel Strength [N/cm]
Peelarm AAA Peelarm TPT
23°C 45°C 70°C 23°C 45°C 70°C
Adh G |35+ 26 7465 24+14 |31%x5 3,1+11 [(1,0£0,7
Q Adh R - - - - - -
T |Koh - - 17 £ 13 - - -
Delam - - - - -
Adh G |57 59 + 33 3924 68 + 24 54 +18 45 £ 11
Q. Adh R - - - - -
T |Koh - - - - - -
Delam - - 6,5+25 - - -
Adh G |72+17 65 - 1+20 102 +£17 |31
% Adh R - - - 1+3 67 + 50 -
© |Koh - 78+1,3 23+ 3 - 113+11 |34+7
Delam - - - - - -
Adh G |35+ 21 46 £ 18 24 +6 91+ 25 60 + 26 407
o Adh R - 197 - - 28 +19
@ |Koh - - - - -
Delam - - - - - -
Adh G |84 - - - - -
Q AdhR |27 1 - - 392
+ |Koh - - - 164 £36 |185+10 |144+6
Delam - - - 11 70+28 [(1,1+1,1
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Tabelle 4.3: Mittlere Peel Strength und Standardabweichung aus 180° Peel Tests
gealterter Prufkorper mit zwei unterschiedlichen Peelarmen fir Ad-
hasionsbruch zwischen Glas und Einbettungsmaterial (Adh G), Ad-
hasionsbruch zwischen Einbettungsmaterial und Ruckseitenfolie
(Adh R), Kohasionsbruch im Einbettungsmaterial (Koh) und Delami-
nation in der Ruckseitenfolie (Delam).

Peel Strength [N/cm]
Peelarm AAA Peelarm TPT
23°C 45°C 70°C 23°C 45°C 70°C
AdhG [1,2+0,9 8,0+9,7 1,3+1,1 |12+7 23+%1, 0,6+04
o Adh R
T |Koh
Delam
Adh G |69+ 13 46 £ 13 25+4 279 347 19+ 13
o AdhR 3,1+0,3 1,9 0,7 - -
T |Koh - - - - - -
Delam - - - - - -
Adh G |11 55+£0,5 5,0 28 16 -
2 |[AdhR [0,9+0,1 0,6 +0,2 0,5+02 |39+33 [14+0,7 |12%0,5
3 [Koh - - - - - |20
Delam - - - - - -
Adh G |44 +24 26+ 12 172 - 37 £ 11 30£5
o Adh R - - - -
@ |Koh - - - 79+ 17" - 212
Delam - - - - -
Adh G - - - - - -
Q AdhR |27 +1 58 - -
+ |Koh 49 £ 15 48 £ 16* 38 +1* 33 +4* 34 +9* 24 £ 12*
Delam - - - - -

* Kohasionsbruch im Einbettungsmaterial, meist nahe der Grenzschicht zu Glas
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Tabelle 4.4: Mittlere Peel Strength und Standardabweichung aus T Peel Tests

ungealterter Prufkorper mit drei unterschiedlichen Peelarmen fur Ad-
hasionsbruch zwischen Einbettungsmaterial und RUckseitenfolie
(Adh R), Kohasionsbruch im Einbettungsmaterial (Koh) und Delami-

nation in der Ruckseitenfolie (Delam).
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Tabelle 4.5: Mittlere Peel Strength und Standardabweichung in N/cm aus T Peel
Tests gealterter Prufkdrper mit drei unterschiedlichen Peelarmen fur
Adhasionsbruch zwischen Einbettungsmaterial und Ruckseitenfolie
(Adh R), Kohasionsbruch im Einbettungsmaterial (Koh) und Delami-

nation in der Ruckseitenfolie (Delam).
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Das Einbettungsmaterial dgc wies im Vergleich zu anderen Einbettungsmateria-
lien besonders bei hoheren Priuftemperaturen auffallend kleine Peel Strength flr
Adhasionsbruch zu Glas auf (s. Abb. 4.8). So lag die Peel Strength bei 45°C im
Bereich der Verbundhaftung von Rickseitenfolien (welche i.A. zwischen 2 N/cm
und 12 N/cm liegt), bei 70°C bereits darunter. Nach beschleunigter Alterung war
die Peel Strength in vielen Fallen kaum mehr messbar, da sich das Einbettungs-
material bereits beim Einspannen der Prifkérper vom Glas abléste (s. Abb. 4.9).
Dieser Befund ist jedoch sehr wahrscheinlich dem Umstand geschuldet, dass die-
ses Material im Gegensatz zu den anderen bereits vor der Prufkérperherstellung
in etwa ein Jahr lang gelagert wurde und somit auch die als ,ungealtert” bezeich-
neten Prufkorper bereits einer Alterung unterlagen. So ist es wahrscheinlich, dass

der Haftvermittler wahrend dieser Zeit bereits teilweise verbraucht worden ist.
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E 100 - ungealtert —a—dgc —a— dow| L 100
Z ' Adhasion zu Glas el -

= I td(_:‘ncp v—eva | 50
'ia) E ———._\‘___‘“_“ L

5 60 - iT ‘T 60
» 404 ’I\ L 40
S 20 \I\ Y [ 20
o ] ¥ -
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Abb. 4.8: Mittlere Peel Strength und Standardabweichung flir Adhasionsbruch

zwischen Glas und Einbettungsmaterialien im 180° Peel Test ungeal-

terter Prifkorper mit zwei unterschiedlichen Peelarmen.
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Die Haftung des dgc zu den Ruckseitenfolien AAA und TPT ist vermutlich besser
als zu Glas, da in den 180° Peel Tests nur Adhasionsbriche zu Glas und niemals
zu den Ruckseitenfolien auftraten. Quantitative Aussagen zum Vergleich mit ande-
ren Einbettungsmaterialien sind jedoch nicht moglich, da dieses Material nicht im

T Peel Test geprift wurde.
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Z, 60 [ dnp —v—eva - 60
= : |
(@]
Pl [T
a 1 i
T 20 T2, |2
. - :>——<L i i
0 = fageres i 0
23 45 70
— ‘80 180° Peel Peelarm TPT - 80
E - gealtert |
Z. 60 Adhasion zu Glas L 60
= ] i
£ |
o 404 - 40
N 1 A\ I s
E 20 -. { . __20
0 \' - 0
23 70

45
Temperatur [°C]
Abb. 4.9: Mittlere Peel Strength und Standardabweichung fur Adhasionsbruch

zwischen Glas und Einbettungsmaterialien im 180° Peel Test gealter-

ter Prifkdrper mit zwei unterschiedlichen Peelarmen.

dnp wies durchwegs gute Haftung zu Glas auf. Die an ungealterten Prufkdrpern
gemessene mittlere Peel Strength betrug bei allen Temperaturen mindestens
39 N/cm und war in vielen Prifungen mit AAA als Peelarm so grof3, dass nur der
Peelarm gedehnt wurde und es zu keiner Ablésung der Schichten voneinander
kam. In Prufkérpern mit TPT als Peelarm fand gleichzeitig mit dem Adhasions-
bruch zwischen Glas und dnp auch Delamination im TPT statt. Uber die mit dnp
laminierte Einzelschicht der Ruckseitenfolie wurde die Kraft aber auf die Grenz-
schicht Glas-dnp Ubertragen, weshalb auch solche Prifungen als Adhasionsbruch
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zwischen Glas und dnp gewertet wurden. Auch nach beschleunigter Alterung lag
die Peel Strength bei mindestens 19 N/cm.

Besonders im T Peel Test stellte das im Vergleich zu anderen Einbettungsmateria-
lien relativ steife dnp messtechnisch eine Herausforderung dar, da viele Prifkor-
per (trotz der haufig nicht allzu grof3en Peel Strength fur Adhasionsbruch) durch
Delamination in der Ruckseitenfolie versagten (vgl. Abschn. 4.1.1). So fand Adha-
sionsbruch an ungealterten Priufkdrpern mit AAA-Peelarmen nur bei 23°C und
zumeist nur Uber einen kurzen Peelweg, gefolgt von Delamination in der AAA-
Folie, statt (s. Abb. 4.10). Die gemessene Peel Strength fur Delamination war da-
bei sogar groler, als die fur Adhasionsbruch zwischen dnp und AAA (vgl. Abschn.
4.1.3). Bei héheren Temperaturen und bei ungealterten Prifkdérpern mit TPT-
Peelarmen fand ausschlieBlich Delamination statt. Bei TPT-Prifkérpern wurden
vor der Delamination Krafte von zumindest 15-20 N/cm gemessen. Auch KPK-
Peelarme ungealterter Prifkorper, in denen zumeist Adhasionsbruch mit nicht all-
zu hoher Peel Strength auftrat, delaminierten zum Teil im Laufe der Prifung. Bei
Adhasionsbruch zwischen dnp und KPK l|6sten sich haufig grolkere Teilflachen
spontan und horbar knisternd ab, was erhebliche Kraftschwankungen verursachte
(s. Abb. 4.5). Auffallend war aullerdem die Zunahme der Peel Strength (fur Adha-
sionsbruch zwischen dnp und KPK im T Peel Test) mit steigender Pruftemperatur.
Nach beschleunigter Alterung zeigte sich eine starke Verschlechterung der Haf-
tungseigenschaften des dnp zu AAA und TPT (s. Abb. 4.11). Uber die Verande-
rung der Haftungseigenschaften zu KPK nach beschleunigter Alterung kann keine

Aussage gemacht werden, da gealterte KPK-Folien stets delaminierten.

Auch das Einbettungsmaterial dow zeigte im ungealterten Zustand mit Werten fur
die Peel Strength von Uber 31 N/cm bei allen Priftemperaturen gutes Haftungs-
verhalten zu Glas. Die Messwerte fur 45°C und 70°C sind jedoch mit groRen Un-
sicherheiten behaftet, da nur selten und Uber kurze Peelwege Adhasionsbruch zu
Glas und zumeist Kohasionsbruch im dow auftrat. Nach beschleunigter Alterung
betrug die Peel Strength nur mehr 5 N/cm bis 28 N/cm. Auch hier wurden nur we-
nige Messwerte erhalten, da sich durch die beschleunigte Alterung die Haftung zu
den Ruckseitenfolien in starkerem Mal als die Haftung zu Glas verschlechterte
und hauptsachlich Adhasionsbruch zur Rickseitenfolie auftrat.

Bezlglich der Haftung zu Ruckseitenfolien wies dow bei tieferen Temperaturen
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etwas groRere Peel Strength auf als dnp. Wegen der mit zunehmender Pruftempe-
ratur starken Abnahme der Kohasion im dow wurden bei hoheren Temperaturen

keine Adhasionsbriche mehr beobachtet.
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Abb. 4.10: Mittlere Peel Strength und Standardabweichung in N/cm fir Adhasi-
onsbruch zwischen Einbettungsmaterialien und Ruckseitenfolien im

T Peel Test ungealterter Prufkorper.

Die hier bei Adhasionsbruchen zwischen dow und KPK bzw. TPT andeutungswei-
se sichtbare Zunahme der Peel Strength mit der Priftemperatur kénnte auch auf
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unbemerkte kohasive Bruchanteile zuruckzufihren sein. Kohasionsbruch trat je-
denfalls in einigen Fallen trotz groRerer Peel Strength fur Kohasionsbruch als fr
Adhasionsbruch auf. Nach beschleunigter Alterung verschlechterte sich die Haf-
tung des Einbettungsmaterials dow zu Ruickseitenfolien mit Peel Strengths von

hochstens 2,5 N/cm, meist jedoch unter 1 N/cm, stark.
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Abb. 4.11: Mittlere Peel Strength und Standardabweichung in N/cm fur Adhasi-
onsbruch zwischen Einbettungsmaterialien und Rulckseitenfolien im

T Peel Test gealterter Prufkorper.
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Das Einbettungsmaterial eva wies sowohl im ungealterten als auch im gealterten
Zustand gute Haftung zu Glas mit Werten fur die Peel Strength von 17 N/cm bis
91 N/cm auf. Gealterte 180°-Prifkdrper mit TPT als Peelarm versagten bei 23°C
durch Kohasionsbruch im eva nahe der Grenzschicht zu Glas mit durchschnittlich
79 N/cm (x 17 N/cm).

Zu allen Ruckseitenfolien war die Haftung von eva mit Peel Strengths von zumin-
dest 74 N/cm bei Raumtemperatur (bei AAA-Prifkérpern Dehnung des Peelarms
bei Kraften von ca. 80 N/cm) und deutlicher Abnahme mit zunehmender Priftem-
peratur ebenfalls sehr gut. Auch nach beschleunigter Alterung blieb die Haftung zu

allen drei Ruckseitenfolien gut.

Obwonhl fir das Einbettungsmaterial tec kaum Messwerte fur Adhasionsbruch zu
Glas vorliegen, deuten hohe gemessene Krafte fir andere Versagensmechanis-
men auf gute Haftung zu Glas hin. Der einzige Messwert von 84 N/cm bei 23°C
mit AAA-RUckseitenfolie stammt aus einer Prifung, bei der nur Gber einen sehr
kurzen Peelweg Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbettungsmaterial aufge-
treten ist. Dieser Wert entspricht in etwa der Kraft, bei der die AAA-Folie durch
Dehnung unter der Zugbelastung versagt, was in den Ubrigen Prifungen dieser
Prufkonfiguration (ohne gleichzeitigen Adhasionsbruch) auch der Fall war. Er soll-
te daher auch nicht als reprasentativer Mittelwert, sondern eher als Untergrenze
fur die Peel Strength flir Adhasionsbruch zwischen Glas und tec angesehen wer-
den. Auch bei hoheren Temperaturen versagten Prifkorper mit AAA-
Ruckseitenfolie durch Dehnung derselben (bei 45°C bei ca. 75 N/cm, bei 70°C bei
ca. 55 N/cm). Prafungen mit der steiferen Rickseitenfolie TPT als Peelarm zeigen,
dass diese Werte selbst als Untergrenze noch zu tief gegriffen sind. Obwohl ein
Initialriss zwischen Glas und tec erzeugt worden war, breitete sich der Riss als
Kohasionsriss im Einbettungsmaterial tec bei allen Pruftemperaturen bei Uber
140 N/cm aus (bei 23°C anderte sich der Versagensmechanismus im Verlauf der
Prufung auf Adhasionsbruch zwischen tec und TPT bei 39 N/cm). Nach beschleu-
nigter Alterung trat nie Adhasionsbruch zwischen Glas und tec ein, wenngleich der
Versagensmechanismus einem solchen sehr ahnelte. Diese Prufkdrper versagten
durchwegs durch Kohasionsbruch im tec, fast immer sehr nahe an der Grenz-
schicht zu Glas bei einer Peel Strength von mindestens 33 N/cm (23°C), 34 N/cm
(45°C), 24 N/cm (70°C) (vgl. Tabelle 4.3). Bei manchen Prifungen verlief der
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Kohasionsbruch auch tiefer im Einbettungsmaterial, wobei groRere Krafte gemes-
sen wurden. Dies deutet auf die Bildung einer schwachen Grenzschicht (Weak
Boundary Layer) wahrend der hei3-feuchten Auslagerung hin.

Bikerman postulierte 1968 die Ausbildung eines Weak Boundary Layer in jeder
Klebeverbindung. Diese generelle Annahme wird in Fachkreisen heute mehrfach
angezweifelt, auch wenn die Bildung schwacher Grenzschichten in einigen Fallen
(Verunreinigung) bewiesen ist. Einige Autoren haben eine andere Erklarung fir
Rissausbreitung nahe von Grenzschichten. Demnach leite die Spannungsvertei-
lung rund um die Rissspitze die Bruchausbreitung in den Bereich nahe der Grenz-
schicht (Kinloch, 1986).

Fir die Peel Strength fir Adhasionsbruch zwischen tec und Rickseitenfolie im
ungealterten Zustand wurden bei Raumtemperatur fur AAA 21 N/cm, far TPT
38 N/cm gemessen. Fur KPK kann ein mindestens so grol3er Wert wie fur TPT
angenommen werden, da die Peel Strength fur Kohasionsbruch (welcher bei bei-
den Ruckseitenfolien bevorzugt auftrat) bei KPK-Peelarmen groRer war, als bei
TPT-Peelarmen und der durch Biegung dissipierte Anteil aufgrund ahnlicher Stei-
figkeit der beiden Ruckseitenfolien ahnlich grof3 ist. Aufgrund des Nichteintretens
von Adhasionsbrichen bei hdheren Temperaturen und der grof3en Krafte fur die
dort auftretenden Kohasionsbriche kann davon ausgegangen werden, dass sich
die Haftung zwischen tec und Ruckseitenfolien mit steigender Temperatur nicht
oder nur wenig verringert. Nach beschleunigter Alterung blieb die Haftung zu AAA
und TPT relativ gut. Es ist allerdings nicht gesichert, ob die hier als Adhasionsbru-
che gewerteten Prufungen tatsachlich solche darstellen, oder ob auch hier wie im

180° Peel Test Kohasionsbriiche nahe der Grenzschicht vorliegen.

43. Einfluss ausgewahlter Parameter auf die Ergebnisse

von Peel Tests

Die Norm zur Durchfuhrung von T Peel Tests (ISO 11339:2003) erlaubt den Ver-
gleich verschiedener Adhasive (als solche werden in dieser Arbeit die Einbet-
tungsmaterialien betrachtet) nur, wenn Prifkdrperherstellung, Material und Ab-
messungen der Peelarme sowie die Prifbedingungen ident sind. Es wird aber
auch die Prufkdrperherstellung in der Art vorgegeben, dass die Haftung der unter-

suchten Materialien zueinander in Ubereinstimmung mit den Herstellerempfehlun-
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gen optimal ist. Diese beiden Forderungen sind nicht immer gleichzeitig erfillbar.
So wurde in der vorliegenden Arbeit die Laminationstemperatur fur jedes Einbet-
tungsmaterial nach den jeweiligen Herstellerangaben zwischen 140°C und 165°C
gewahlt. Gleiche Herstellung aller Prifkorper war somit, zumindest was die Lami-
nationstemperatur betrifft, von vornherein ausgeschlossen. Viele weitere Parame-
ter bei der Prufkorperherstellung und -konditionierung sowie wahrend der Prifung
beeinflussen das Ergebnis von Peel Tests. In den folgenden Abschnitten werden
die Auswirkungen einiger ausgewahlter Parameter beschrieben und, sofern es

moglich erscheint, wird versucht, diese zu quantifizieren.

4.3.1. Einflisse aus der Priifkorperherstellung

Die Peel Strengths aus den Prafungen der je 5 Prifkorper einer Prifkonfiguration
(gleiche Materialkombination und gleiche Messbedingungen) wiesen bei gleicher
Bruchart zum Teil starke Abweichungen voneinander auf. Auch wahrend einzelner
Prufungen schwankte die Kraft oft erheblich (vgl. Abschn. 4.1.3). Die Dicke des
Einbettungsmaterials variierte Uber die Lange laminierter 180° Peel Prifkoper (bei
gleicher Dicke vor dem Laminieren) zwischen 0,4 mm und 1,25 mm (gemessen in
der Mitte bezuglich der Prufkorperbreite). Die meisten 180°-Prufkdrper wiesen we-
gen der Dickenverteilung des Einbettungsmaterials eine charakteristische Wol-
bung in Breitenrichtung auf (s. Abb. 4.12 a). Diese ist vermutlich auf den Abstand
zwischen den Prifkérpern wahrend des Laminierens zurlickzufihren. Hier driickte
die Membran beim Evakuieren des Laminators an den seitlichen Randern nach
unten. Diese Querwolbung wurde wahrscheinlich durch fugenlose Aneinanderrei-
hung der Prifkérper im Laminator verhindert, was aber vermutlich ein Verkleben
der Prufkérper untereinander zur Folge hatte. In einigen T Peel Prifkorpern
schwankte die Dicke des Einbettungsmaterials Uber die Lange des Prifkorpers
erheblich. So wurden in einem einzigen Prufkdrper Dicken von 0,5 mm bis 1,9 mm
gemessen (vgl. Abb. 4.12 b). Ein eindeutiger Zusammenhang zwischen Dicke des
Einbettungsmaterials im Prifkérper und Peel Force wurde nicht nachgewiesen.

Die starken Abweichungen der Peel Force und der Dicke des Einbettungsmateri-
als sind vermutlich auf die Prufkdrperherstellung zurtckzufihren. Der Laminator

wurde bis nahe an den Rand mit Prifkérpern befillt, wobei auch die Prifkorper
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am Rand zur Prufung herangezogen wurden. Eine Kennzeichnung, an welcher
Stelle die einzelnen Prufkorper im Laminator lagen, wurde nicht durchgefuhrt. Es
erscheint wahrscheinlich, dass durch inhomogene Druck- und / oder Temperatur-
verteilung Uber die Flache des Laminators die Qualitat der Lamination beeinflusst
wurde. Auch einige in 4.1.3 beschriebene Phanomene konnten damit erklart wer-
den. So konnten Prufkorper, die eine schrage Peelfront aufweisen, am Rand des
Laminators bei besonders ausgepragtem Druck- oder Temperaturgradienten in

Richtung der Prifkorperbreite gelegen haben. Ansteigende Peel Force wahrend

einer Prufung konnte auf einen solchen Gradienten in Langsrichtung des Pruf-
korpers hindeuten (vgl. Abb. 4.13).

Abb. 4.12: a) Charakteristische Querwdlbung eines 180° Peel Prufkorpers,
b) Dickenverteilung des Einbettungsmaterials Uber die Lange eines

T Peel Prifkorpers.

Einige Prifungen waren ohne Aussage, weil die beim Laminieren beschadigte
Ruckseitenfolie (meist AAA) unter Zugbelastung im Peel Test versagte. Die AAA-
Ruckseitenfolie wurde beim Laminieren, insbesondere in Kombination mit dem
Einbettungsmaterial dnp, fir welches die vom Hersteller empfohlene
Laminationstemperatur von 165°C eingestellt wurde, in vielen Prifkdrpern plas-

tisch verformt. Die Anwendung dieser Ruckseitenfolie in Kombination mit Einbet-
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tungsmaterialien, die bei zumindest 165°C verarbeitet werden, scheint deshalb

problematisch. Desweiteren wurde die Ruckseitenfolie mancher Priufkorper, wel-

che mit der Glasseite nach unten in den Laminator gelegt worden waren, durch

Druck von oben an der Glaskante geknickt, was im 180° Peel Test zum Abreil3en

der Rickseitenfolie an dieser Stelle flhrte.

inhomogene Druck- p ?
und/oder T . =50 50
Temperaturverteilung im _S 40 40
Laminator? #I :: : Z.30 Kohasionsbruch 30
| 0 % 20 20
| I o 10 10
| ] z 0 0
| 1 Y E 0 20 40 60 80 100 120
I T 1 Standardweg [mm]
schrédge Peelfront i Il I | ansteigende Peel Force |

Abb. 4.13: Skizze des mit 180° Peel Prufkoérpern beflllten Laminators in der

Draufsicht; inhomogene Druck- und Temperaturverteilung im Lamina-

tor als Erklarungsversuch fur schrage Peelfront und ansteigende Peel

Force.

Gleichbleibende Bedingungen sind bei diskontinuierlicher Prufkorperherstellung

mit einem kleinen Laborlaminator, der immer wieder neu beflllt und dicht ver-

schlossen werden muss, schwierig zu gewahrleisten. Auch eine homogene Druck-

und Temperaturverteilung Uber die gesamte Laminatorflache sollte nicht als gege-

ben angenommen werden. Die oben angefuhrten Vermutungen Uber die Einflisse

der Lage der Prufkdrper im Laminator konnten durch genaue Lagebestimmung

jedes einzelnen Prifkorpers (Ubersichtsfoto) bei dhnlichen Untersuchungen besta-

tigt oder widerlegt werden. Die groRen Schwankungsbreiten und Widerspriiche

der Messergebnisse sind vermutlich grofteils ungleichen Bedingungen in der

Prufkorperherstellung oder -lagerung geschuldet. Ebenso sind die in den folgen-

den Abschnitten aufgestellten Behauptungen anfallig flir Fehlinterpretationen auf-

grund solcher Schwankungen.

4.3.2. Einfluss des Peelarms

Anhand von Messergebnissen flr die Haftung zwischen Glas und Einbettungsma-

terialien, gemessen an ungealterten Prufkérpern mit 2 unterschiedlichen Ruck-
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seitenfolien (AAA und TPT), wurde untersucht, wie die gemessene Peel Strength
mit der Steifigkeit der Ruckseitenfolie in Zusammenhang steht. Die Peel Strength
fur Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbettungsmaterial war bei den Einbet-
tungsmaterialien dgc, dnp und dow fur die unterschiedlichen Peelarme ahnlich
grof®. Nur bei Prufungen mit dem Einbettungsmaterial eva wurde eine signifikant

groRRere Peel Strength mit TPT als Peelarm gemessen (s. Abb. 4.14).

150 30
1 Adhasionsbruch zu Glas [
1 180° Peel Test B
185 | 28 “C. Peelarm: AAA TPT - 25
—=1004 -20 &
§ E
z 2
P ]
= 754 15 =
= " 5
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) ] L
= 50 la=
3 B
25 L 5
0- Lo

dgc dnp dow eva tec
Einbettungsmaterial

Abb. 4.14: Peel Strength und Total Input Energy bei Adhasionsbruch zwischen
Glas und Einbettungsmaterialien gemessen im 180° Peel Test bei

23°C an ungealterten Priufkorpern.

Theoretisch sollte sich dieser Unterschied auf die unterschiedliche Energiedissipa-
tion durch irreversible Biegeverformung (G4) und Dehnungsverformung im Peel-
arm zurlckfuhren lassen und die spezifische Haftung (Adhesive Fracture Energy
G.) zwischen Glas und den einzelnen Einbettungsmaterialien unabhangig von der
verwendeten Ruckseitenfolie sein (Kinloch et al, 1994). Mit Hilfe der Software IC-
Peel (Kawashita und Moore, 2006) wurden der Dehnungsanteil, G4 und G. be-

rechnet. Aufgrund der hohen Steifigkeit der Glasplatte wurde davon ausgegangen,
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dass die gesamte Energiedissipation im anderen Peelarm bestehend aus Rucksei-
tenfolie und Einbettungsmaterial (bei Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbet-
tungsmaterial) stattfindet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4.6 angeflhrt und in Abb.
4.15 dargestellt. Der Dehnungsanteil wurde von ICPeel fur die untersuchten Pri-
fungen als verschwindend klein berechnet und somit entspricht die Summe G, +

Gq praktisch der gesamten von auf3en eingebrachten Energie.

Tabelle 4.6: Peel Strength (PS), Adhesive Fracture Energy (G¢) und Plastic Work
in Bending (Gq4) flr Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbet-

tungsmaterial im 180° Peel Test bei 23°C.

PS [N/cm] dgc dnp dow eva tec
AAA 35+ 26 57* 72 +17 35+ 21 84*
TPT 325 68 + 24 71+ 20 91+ 25 110 — 140*

Gc [kJ/m?]

AAA 39+34 7,2* 10,7 £ 3,1 44+ 3,5 13,8*
TPT 29+0,7 6,7 +3,3 7,5+ 3,0 11,9+4,3 16 — 22**

G4 [kJ/m?]

AAA 3,1+1,7 4,3* 3,710, 26+0,8 3,2¢
TPT 4,3+0,6 6,9+14 6,7+1,0 6,4+0,8 6,0 — 6,5

* nur ein Messergebnis
** Schatzwert anhand von Mischbriichen

Es zeigte sich, dass der Anteil an (durch Biegung) dissipierter Energie bei TPT-
Ruckseitenfolien groer ist, als bei AAA-Rickseitenfolien. Die groflere Energie-
aufnahme der TPT-Folie steht in direktem Zusammenhang mit deren hoheren
Steifigkeit (3310 MPa) (85,6 MPa)
(E =890 MPa, o, = 25,5 MPa). G; ist wie die Peel Strength fur Adh&sionsbruch

zwischen Glas und den Einbettungsmaterialien dgc, dow und dnp flr beide Ruck-

und  Streckgrenze gegenuber AAA

seitenfolien als Peelarm ahnlich grol3. Bei den Prufungen mit dem Einbettungsma-
terial eva kam es nicht zur erhofften Annaherung der berechneten G bei unter-
schiedlichen Peelarmen gegenuber der Peel Strength bei unterschiedlichen Peel-
armen. Hier ist das Verhaltnis G¢paaa) /Gerpr) sogar weiter von 1 entfernt als das
Verhaltnis der Peel Strengths fur die beiden unterschiedlichen Peelarme. Das ist
auf den groRen Unterschied in der gemessenen Peel Strength zurickzuflhren.
Wie eine einfache Modellrechnung mit IC-Peel zeigt, wird der relative Biegungsan-
teil ab einer bestimmten (kleinen) Kraft mit zunehmender Kraft geringer,
vgl. Abb. 4.16.
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Abb. 4.15: Adhesive Fracture Energy (G;) und Plastic Work in Bending (Gq) bei
Adhasionsbruch zwischen Glas und Einbettungsmaterialien gemessen

im 180° Peel Test bei 23°C an ungealterten Prufkorpern.
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Abb. 4.16: Modellrechnung zur Abhangigkeit des Biegungsanteils von der Peel
Strength im 180° Peel Test (Annahmen sind die Materialeigenschaften
von AAA bzw. TPT und eva und eine Schichtdicke von eva von

1,1 mm).
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Der Unterschied in der Peel Strength fur Adhasionsbruch zwischen Glas und eva
bei 23°C kann somit nicht auf Energiedissipation im Peelarm zurtckgefuhrt wer-
den. Es stellt sich nun die Frage, ob die angewandte Theorie flr die durchgefiuhr-
ten Tests geeignet ist. Kinloch et al. untersuchten Werkstoffe, deren bilineares
Materialmodell in derselben GrélRenordnung liegt wie das der hier untersuchten
(E =90-4000 MPa, ¢, =2,5-8 %, a=0,02-0,1). lhre Ergebnisse fur G. liegen je-
doch bei 20-250 J/m?, um zwei Grélkenordnungen unter den in der vorliegenden
Arbeit errechneten Werten. Die durch die héheren Krafte bedingten gréReren Ma-
terialverformungen im Peelarm konnten ein Problem fur das Modell darstellen. Vor
allem die in vielen Prifungen starke Dehnungsverformung der Ruckseitenfolie
AAA durfte problematisch sein. Auch in diesen Prifungen wird der Dehnungsanteil
von ICPeel unbedeutend gering berechnet. Schwerwiegender ist jedoch die starke
Streuung der Messergebnisse. Die meisten Messergebnisse deuten zwar auf eine
Erhdhung der Peel Strength mit zunehmender Steifigkeit des Peelarms hin, was in
Einklang mit der Theorie von Kinloch et al. (1994) steht. Einige Prufkonfiguratio-
nen lieferten jedoch kontrare Aussagen. Fur Kohasionsbriiche im Einbettungsma-
terial dow beispielsweise wurden im T Peel Test bei Verwendung der Ruckseiten-
folie AAA als Peelarm grolere Krafte gemessen, als mit TPT-Peelarmen (vgl.
Tabelle 4.4 und Abb. 4.17). Aufgrund der starken Streuung der Messergebnisse
wurde von der Auswertung der Adhesive Fracture Energy fur andere Prifkonfigu-

rationen abgesehen, da dies eine nicht vorhandene Exaktheit vortauschen wurde.

4.3.3. Temperatureinfluss

Wie in Abb. 4.8 bis Abb. 4.11 zu sehen, nimmt die Peel Strength flir Adhasions-
bruch zwischen Einbettungsmaterialien und Glas bzw. Rlckseitenfolien im getes-
teten Temperaturbereich mit steigender Temperatur generell ab. Besonders mar-
kant ist diese Abnahme bei Adhasionsbrichen zwischen eva und Rickseitenfolien
im T Peel Test. Nach Habenicht (2009) nimmt die Festigkeit einer Klebung mit zu-
nehmender Temperatur aufgrund von steigender Molekllbeweglichkeit und damit
verbundenem Abbau von Spannungsspitzen bis zu einem Maximum zu, um bei
weiter steigender Temperatur wegen sinkender Kohasion im Klebstoff wieder zu
sinken. Untersuchungen (Nick et al., 2000) zeigten, dass die Temperatur der ma-
ximalen Peel Strength im Glaslbergangsbereich des jeweiligen Klebstoffs oder
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etwas daruber liegt und unabhangig von den Flgeteilen ist. Da samtliche Pruf-
temperaturen der vorliegenden Untersuchung oberhalb der Glasubergangsberei-
che der verwendeten Einbettungsmaterialien lagen (vgl. Tabelle 4.7), passt die
Beobachtung der mit steigender Temperatur abnehmenden Peel Strength zu den

Ergebnissen fruherer Untersuchungen.

Tabelle 4.7: Glasibergangstemperaturen von als Einbettungsmaterial infrage
kommenden Werkstoffen. PE, und Polyisobutylen stehen stellvertre-

tend fur Polyolefine, Polydimethylsiloxan fur Silikone.

Material Ts [°C] Quelle
EVA -34 bis -16 Habenicht, 2009, Miller et al., 2010, Mose-
ley et al., 2011
PE -51 bis -30 Habenicht, 2009, Osswald et al., 2006
Polyisobutylen -73 bis -70 Habenicht, 2009, Osswald et al., 2006
Polydimethylsiloxan -127 Habenicht, 2009

Die Erklarung abnehmender Kohasion in den Einbettungsmaterialien als Ursache
daflr scheint jedoch nicht gerechtfertigt. Zwar wurde im T Peel Test auch mit stei-
gender Pruftemperatur abnehmende Peel Strength fir Kohasionsbriche in dow,
eva und tec beobachtet (s. Abb. 4.17). Die Temperaturabhangigkeit der Peel
Strength flr Adhasionsbriche kann jedoch nicht damit erklart werden, da nur reine
Adhasionsbriche zur Auswertung herangezogen wurden. Die tendenzielle Ab-
nahme der Peel Strength mit zunehmender Priftemperatur steht in Zusammen-
hang mit durch das Erweichen der Peelarme geringerer Energiedissipation durch
Biegung. Eine ausreichende Erklarung fur einen derart starken Abfall ist aber auch

dadurch nicht gegeben.

Entgegen dem generellen Trend wurde ein Anstieg der Peel Strength fir Adhasi-
onsbruch zwischen dnp und KPK mit zunehmender Pruftemperatur gemessen.
Das konnte darauf zurtickzufuhren sein, dass mit der Erweichung des dnp mit
steigender Temperatur die Delaminationsneigung der Rickseitenfolie abnimmt
und grélere Krafte Ubertragen werden kénnen.
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Abb. 4.17: Abhangigkeit der Peel Strength fir Kohasionsbriiche in den Einbet-

tungsmaterialien von der Pruftemperatur.

4.3.4. Geschwindigkeitseinfluss

Wenn vom Einfluss der Prifgeschwindigkeit die Rede ist, so sollte generell die
Rissausbreitungsgeschwindigkeit vg betrachtet werden (Kinloch et al., 1994). Die
se ist abhangig von der Traversengeschwindigkeit der Zugprifmaschine v, dem
Peelwinkel 8 und der Dehnung im Peelarm €. Sie wird flr den 180° Peel Test nach

(4.1) berechnet (Kinloch et al., 1994).

_ VT (4.1)
1—cosb+¢

VR
Der Einfluss der Priifgeschwindigkeit wurde mit einigen Materialkombinationen im
180° Peel Test und im T Peel Test bei Traversengeschwindigkeiten von
5 mm/min, 10 mm/min, 50 mm/min und 100 mm/min untersucht. Die Ergebnisse
sind in Abb. 4.18 dargestellt. Da die Dehnungen im Peelarm bei diesen Prifungen

relativ gering waren (<2 %), wurde auf die Berechnung von vgr verzichtet (well

VR & VZ—T fir 180° Peel Test und T Peel Test).
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Abb. 4.18: Abhangigkeit der Peel Strength flir Adhasions- und Kohasionsbriche

von der Prufgeschwindigkeit.

FUr Kohasionsbriche im Einbettungsmaterial tec wurde ein leichter Anstieg der
Peel Strength mit zunehmender Prifgeschwindigkeit beobachtet. Dies ist einfach
durch das viskoelastische Verhalten der Werkstoffe zu erklaren. Hier spielen ei-
nerseits die (viskoelastische) Verformung des Einbettungsmaterials im Bereich um
die Rissspitze, andererseits die ebenfalls viskoelastische Verformung des Peel-
arms durch Biegung und Ruckbiegung eine Rolle. Ein ahnlich geringer Anstieg der
Peel Strength mit zunehmender Prifgeschwindigkeit wurde auch von Cook et al.
(1998) fur Adhasionsbruch in Naturkautschuk gemessen. Fur diese Studie wurden
Klebeverbindungen zwischen Naturkautschuk und Stahl mittels 90° Peel Test un-

tersucht.

Fir Adhasionsbriiche wurde keine eindeutige Abhangigkeit der Peel Strength von
der Prifgeschwindigkeit festgestellt, obwohl auch hier die viskoelastische Materi-
alverformung einen Einfluss haben sollte. Zwar wurde ein Anstieg der Peel
Strength mit der Prufgeschwindigkeit fur Adhasionsbriche zwischen tec und TPT

im T Peel Test beobachtet. Adhasionsbriche zwischen AAA und tec zeigten im



4 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

T Peel Test jedoch keine Veranderung der Peel Strength mit der Prifgeschwindig-
keit und fur Adhasionsbriche zwischen Glas und dow im 180° Peel Test war die
Peel Strength bei einer Traversengeschwindigkeit von 10 mm/min sogar gréfler
als bei 50 mm/min. Generell ist anzumerken, dass die Variation der Geschwindig-
keit um den Faktor 20 vermutlich zu gering ist, um eindeutige Abhangigkeiten zu

erkennen.

4.3.5. Alterungseinfluss

Ein Teil der Prufkérper wurde vor der Prufung bei 85 °C und 85 % relativer Luft-
feuchtigkeit 1000 Stunden lang beschleunigt gealtert. Die Ergebnisse der Peel
Tests derart gealterter Prufkorper werden im Folgenden den Ergebnissen aus
Peel Tests ungealterter Prifkérper gegenubergestellt (Tabelle 4.2 bis Tabelle 4.5,
Abb. 4.19 und Abb. 4.20). Jedes Einbettungsmaterial wird gesondert im Hinblick
auf Adhasion zu Glas und Ruckseitenfolien sowie Kohasion betrachtet. Wenn rela-
tive GroRen der Peel Strength in % aus Prufungen gealterter Prufkorper erwahnt
werden, so beziehen sich diese auf die bei der ansonsten gleichen Prifkonfigura-

tion an ungealterten Prufkérpern gemessene Peel Strength.

Das Einbettungsmaterial dgc wies (vermutlich wegen der langen Lagerung) schon
vor der beschleunigten Alterung vor allem bei hdoheren Priftemperaturen keine
grol’e Haftung zu Glas auf. Nach beschleunigter Alterung fiel die Peel Strength bei
Prufungen bei Raumtemperatur auf unter 40 % des Wertes vor der Alterung ab,
wahrend sie bei hdheren Temperaturen auf niedrigem Niveau annahernd konstant
blieb. Das ist mit einiger Wahrscheinlichkeit auf den in 4.3.2 erwahnten Zusam-
menhang zwischen Peel Strength und relativem Biegungsanteil zurtickzufihren.
Bei so kleiner Peel Strength werden 60-80 % der gesamten zugefiihrten Energie
durch Biegung im Peelarm dissipiert (vgl. Abb. 4.16) und eine Abnahme der spezi-
fischen Haftung fallt bei gleichbleibendem Verformungsverhalten der Peelarme

weniger ins Gewicht.

Die Peel Strength fur Adhasionsbruch zwischen Glas und dnp war nach der Aus-
lagerung tendenziell geringer als davor und lag zumeist bei etwa 40-90% der Peel
Strength ungealterter Prufkorper. Vor allem fur Messungen mit AAA als Peelarm

liegen grof3e Unsicherheiten vor, da in etwa der Halfte der ungealterten Prufkérper
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nur der Peelarm gedehnt wurde und in gealterten Prufkdrpern oft nur durch zu-
satzliche Fixierung des dnp am AAA Adhasionsbruch zu Glas — und das uber ei-
nen kurzen Peelweg — herbeigeflhrt wurde. Bevorzugt ware in gealterten Prifkor-
pern Adhasionsbruch zu AAA eingetreten. Aulierdem war die Schwankungsbreite

der Ergebnisse grol}.
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Abb. 4.19: Vergleich der Peel Strength aus 180° Peel Tests ungealterter (u) und
gealterter (a) Prufkorper.
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Abb. 4.20: Vergleich der Peel Strength aus T Peel Tests ungealterter (u) und ge-

alterter (a) Prufkorper.

Im T Peel Test wurde eine starke Abnahme der Peel Strength flir Adhasionsbruch
zu AAA nach der Auslagerung festgestellt. Wahrend an ungealterten Prifkorpern
der bevorzugte Versagensmechanismus Delamination im AAA war (wobei bei
45 °C und 70 °C vor der Delamination Krafte von bis zu 50 N/cm gemessen wur-
den), versagten gealterte Prifkdrper ausschlielllich durch Adhasionsbruch zwi-
schen dnp und AAA wobei die Peel Strength unter 1 N/cm betrug.
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Die Haftung zu KPK war schon vor der Alterung mit Peel Strengths von unter
15 N/cm eher klein. Nach der Auslagerung trat fast immer nur Delamination im
KPK ein. Ein einzelner Messwert fur Adhasionsbruch bei 70 °C deutet auf eine
weitere Abnahme der Haftung zwischen dnp und KPK hin. Fir Adhasion zu TPT
liegen kaum Messwerte vor, da fast immer die TPT-Folie delaminierte. Die vor der
Delamination gemessenen Maximalkrafte lagen in ungealterten Prufkorper zwi-
schen 50 N/cm und 100 N/cm, in gealterten zwischen 10 N/cm und 20 N/cm. Das

deutet auf eine Versprodung der aulderen Schicht (PVF) des TPT hin.

Die wenigen Messungen, in denen Adhasionsbruch zwischen Glas und dow an
gealterten Prufkdrpern beobachtet wurde, deuten auf eine sehr starke Abnahme
der Haftungseigenschaften dieses Einbettungsmaterials zu Glas durch heil3-
feuchte Bedingungen hin. Da in gealterten Prufkérpern zumeist Adhasionsbruch
zwischen dow und Ruckseitenfolie eintrat, kdnnen Schwankungsbreiten wegen
der geringen Anzahl an Messergebnissen fur Adhasionsbruch zu Glas nicht ange-
geben werden. Auch in ungealterten Prifkdrpern wechselte der Bruch in einigen
Prifungen mit TPT-Peelarm von der Grenzflache Glas-dow auf die Grenzflache
dow-TPT. Sowohl in ungealterten als auch in gealterten Prufkdrpern war die Peel
Strength fur Adhasion zur Ruckseitenfolie kleiner als die fur Adhasion zu Glas. Der
Wechsel der Bruchebene von Glas zur Ruckseitenfolie geschah in ungealterten
Prafkérpern nur selten, wahrend er in gealterten Prifkérpern die Regel war. Nach-
dem dieser Wechsel Uber einen voribergehenden Kohasionsriss im dow stattfand,
deutet diese Tatsache auf eine Abnahme der Kohasion im dow durch heil3-feuchte
Auslagerung hin.

Die Verschlechterung der Haftung von dow zu allen 3 Ruckseitenfolien wurde im
T Peel Test bestatigt. Nach der Auslagerung lag die Peel Strength flr Adhasions-
briche zu AAA unter 1 N/cm, zu KPK unter 2 N/cm und zu TPT unter 3 N/cm.

Am Einbettungsmaterial eva wurde die geringste Veranderung der Haftungseigen-
schaften nach heil’3-feuchter Auslagerung gemessen. Die Peel Strength flir Adha-
sionsbruch zwischen Glas und eva nahm nach beschleunigter Alterung auf etwa
60-90 % ab. An gealterten 180°-Prufkorpern wurden im Gegensatz zu ungealter-
ten auch kohasive Bruchanteile beobachtet, ein vager Hinweis auf Veranderung

der Kohasion im eva durch die Auslagerung. Die Peel Strength flr Kohasionsbri-
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che, wie sie in T Peel Tests bei hdheren Temperaturen vor allem mit TPT als
Peelarm auftraten, war allerdings fur gealterte und ungealterte Prufkérper anna-
hernd gleich gro3. Der Kohasionsbruch nahe der Grenzschicht zu Glas, der an
gealterten Prufkdrpern mit TPT-Peelarm bei 23°C beobachtet wurde, deutet auf
die Bildung einer schwachen Grenzschicht hin (ahnlich wie beim Einbettungsmate-
rial tec, s. unten). Bei anderen Temperaturen und an Prufkorpern mit AAA-
Peelarm wurde ein solches Verhalten jedoch nicht beobachtet.

Bezuglich der Haftung zu AAA wurde im T-Peel Test festgestellt, dass in ungeal-
terten Prufkorpern fast immer nur die AAA-Folie gedehnt wurde (auf3er bei 70°C),
wahrend in gealterten Adhasionsbruch stattfand. Fir die Haftung zu KPK in geal-
tertem Zustand liegen aufgrund der Versprodung dieser Rickseitenfolie nur fur
70°C Ergebnisse vor. Diese deuten auf eine Abnahme der Peel Strength auf etwa
30 % hin. Die Peel Strength fur Adhasionsbruch zwischen eva und TPT anderte

sich nach beschleunigter Alterung nicht wesentlich.

Das Einbettungsmaterial tec veranderte sich durch die Auslagerung stark. Wah-
rend Prufkdrper im ungealterten Zustand hauptsachlich durch Dehnung der AAA-
Folie (etwa 85 N/cm bei 23°C, 75 N/cm bei 45°C, 55 N/cm bei 70°) bzw. bei TPT-
Peelarm kohasiv (>140 N/cm) versagten, trat in gealterten Prifkorpern immer Ko-
hasionsbruch nahe der Grenzflache zu Glas bei viel geringerer Peel Strength auf
(24-40 N/cm). Nur ein dinner Film blieb am Glas haften. Lediglich in einer Prifung
(bei 45 °C mit TPT-Ruckseitenfolie) fand der Kohasionsriss tiefer im tec statt. Hier
war die Peel Strength mit etwa 50 N/cm deutlich groRer als bei Versagen nahe der
Grenzschicht. Der beobachtete grenznahe Kohasionsbruch legt die Ausbildung
einer kohasiv schwachen Grenzschicht durch feucht-heile Auslagerung nahe.
Diese konnte durch eine Anreicherung des Silan-Haftvermittlers oder Wasser-
dampf an der Grenzschicht zustande kommen. Mit Hilfe infrarotspektroskopischer
Aufnahmen wurde der am Glas verbleibende dunne Film als tec identifiziert
(s. Abb. 4.21).

Die Haftung zu AAA ist schwierig zu beurteilen. Der an ungealterten Prifkérpern
bei 23°C gemessene Wert fur Adhasionsbruch zwischen tec und AAA ist durch
funf Prufungen gut abgesichert. Bei hoheren Temperaturen trat jedoch fast immer

Delamination im AAA ein, wobei die maximale Kraft zuvor bei 40 N/cm bis
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70 N/cm lag. Gealterte Prufkorper versagten bei 23 °C kohasiv bei 23 N/cm, bei
hoheren Temperaturen zum Teil auch adhasiv. Die hierbei gemessenen Peel
Strengths lassen auf ahnliche Haftungseigenschaften zwischen tec und AAA vor
und nach der Auslagerung schlielen. Fur die Haftung zu KPK liegen keine direk-
ten Messwerte vor. Die hohe Peel Strength fur Kohasionsbriche lassen jedoch auf
sehr gute Haftung in ungealtertem Zustand schlie3en. Auch an gealterten Prufkor-
pern wurden, bevor Delamination in der KPK-Folie einsetzte, hohe Maximalkrafte
(etwa 100 N/cm bei 23°C, 70 N/cm bei 45°C und 10 N/cm bei 70°C) gemessen.
Die wenigen Messwerte fur Adhasionsbruch zwischen tec und TPT deuten auf
ahnliche Haftungseigenschaften vor und nach der Auslagerung hin. Die Messwer-
te fur Kohasionsbruch im tec mit TPT-Peelarm deuten auf eine Abnahme der Peel
Strength fur Kohasion im tec auf 40-60 % hin.
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Abb. 4.21: Infrarotspektrum des dinnen, an gealterten Prufkorpern im 180° Peel
Test am Glas verbleibenden Films im Vergleich mit den Infrarotspekt-
ren von Glas und dem Einbettungsmaterial tec am gealterten Prif-
korper.
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4.4, Lap Shear Test

Der Lap Shear Test konnte mit den in dieser Arbeit verwendeten Prufkdérpern nicht
erfolgreich durchgefihrt werden, da die Glasplatten entweder aus der Einspann-
vorrichtung herausrutschten oder, meist nahe der Einspannung oder des Beginns
der Verklebung, durch die Biegebelastung zu Bruch gingen (s. Abb. 4.22 und Abb.
4.23). Zwar wurde darauf geachtet, dass die Priufkdrper nicht durch die Einspan-
nung auf Biegung belastet werden. Wahrend der Prifung trat aber sehr wohl ein
Biegemoment in den Glasplatten auf, weil die Kraftrichtungen bei oberer und unte-
rer Einspannung nicht in einer Achse lagen. Einlagen, die einen axialen Kraftan-
griff gewahrleistet hatten, konnten aufgrund zu groRer Dicke fur die Einspannvor-

richtung nicht verwendet werden.

Bevor die Prufkdrper aus der Einspannung herausrutschten bzw. brachen, wurden
bei einer Uberlappungslange von 50 mm fiir die Einbettungsmaterialien dgc, dnp,
dow und tec Krafte von 1200 N bis 1500 N gemessen, was einer Lap Shear
Strength von 0,96 N/mm? bis 1,2 N/mm? entsprache. Bei einer Uberlappungslange
von 25 mm wurden fur das Einbettungsmaterial tec vor dem Herausrutschen bzw.
Bruch der Glasplatten ahnlich grolde Krafte gemessen, woraus sich die doppelte
Lap Shear Strength ergabe. Da jedoch nie das Einbettungsmaterial unter Scher-
belastung versagte, wird daraus geschlossen, dass die Lap Shear Strength fir alle

gepruften Einbettungsmaterialien deutlich dartber liegt.

Fir eine erfolgreiche Durchfihrung von Lap Shear Tests mit den untersuchten
Werkstoffen muss erstens die Uberlappungsléange kleiner gewahlt werden und
zweitens flr eine axiale Krafteinwirkung gesorgt werden, um Biegebelastung der

Glasplatten zu vermeiden.
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Abb. 4.22: Herausrutschen der Glasplatten aus der Einspannvorrichtung beim
Lap Shear Test dgc2; links Prufbeginn, rechts einige Zeit spater; rot

eingekreist die Enden der Glasplatten.

Abb. 4.23: Bruch einer Glasplatte nahe des Beginns der Verklebung beim Lap
Shear Test dnp1; links Prifbeginn, rechts einige Zeit spater; rot einge-

kreist die Bruchstelle.
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5. ZUSAMMENFASSUNG UND SCHLUSSFOLGERUNGEN

Fir die vorliegende Arbeit wurden 180° Peel Tests, T Peel Tests und Lap Shear
Tests durchgefuhrt, um die Haftungseigenschaften von Einbettungsmaterialien fur
PV-Module zu Glas und Ruckseitenfolien zu charakterisieren. Es wurden funf ver-
schiedene Einbettungsmaterialien (dgc, dnp, dow, eva, tec) und drei Rickseitenfo-
lien (AAA, KPK, TPT) gepruft. Die Auswirkungen einiger Einflussfaktoren auf die
Ergebnisse von Peel Tests, namlich der Pruftemperatur und -geschwindigkeit, der
mechanischen Eigenschaften des Peelarms und heil3-feuchter Auslagerung, auf
die Peel Strength wurden gezielt untersucht. Aulerdem ergaben sich aufgrund der
Messergebnisse unerwartete Zusammenhange zwischen Materialeigenschaften
der Einbettungsmaterialien und der Art des Bruches und wurden Rickschllisse auf
bei der Prifkorperherstellung und -konditionierung zu beachtende Details gezo-

gen.

Die Lap Shear Tests, die Vergleichswerte zu Ergebnissen der Peel Tests liefern
hatten sollen, blieben aufgrund von Problemen bei der Einspannung und zu grof}

gewahlter Uberlappungslénge ergebnislos.

Fur die Bewertung von Peel Tests erwiesen sich zwei Phanomene als problema-
tisch: Zum einen verlief der Bruch haufig nicht in der gewlinschten Grenzflache
und zum anderen wies die ermittelte Peel Strength zum Teil sehr grol3e Streubrei-
ten auf. Ersteres bringt die Notwendigkeit einer genauen Dokumentation Uber die
Art des Bruches mit sich, denn nur bei gleichartigem Bruch ist ein Vergleich der
Peel Strength fur unterschiedliche Materialkombinationen sinnvoll. Wie einige in
Abschn. 4.1.3 besprochene Beispiele, in denen ein Wechsel der Versagensart
auftrat, obwohl danach hohere Krafte gemessen wurden, zeigen, darf auch nicht
immer davon ausgegangen werden, dass Prifkérper im Peel Test immer an der
schwachsten Grenzschicht brechen. Wenn bei einer bestimmten Materialkombina-
tion, wie beispielsweise in 180° Peel-Prufkorpern mit dem Einbettungsmaterial tec
und TPT-Peelarm, zumeist Kohasionsbruch im Einbettungsmaterial auftrat, so ist
das zwar ein Hinweis darauf, dass die Haftung des Einbettungsmaterials zu Glas
und Ruckseitenfolie gréRer sein kénnte, als die Kohasion. Zwingend ist dieser Zu-
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sammenhang aber keineswegs, wie eine genauere Betrachtung der Ergebnisse
dieser Materialkombination nahelegt. Bei Raumtemperatur brachen Priufkorper zu
Beginn zumeist Uber einen kurzen Peelweg kohasiv im Einbettungsmaterial tec.
Im Verlauf der Prifung verlagerte sich der Bruch auf die Grenzflache zwischen
Einbettungsmaterial und Ruckseitenfolie unter Absinken der Kraft auf etwa ein
Viertel der bei Kohasionsbruch gemessenen. Bei hoheren Temperaturen trat die-
ser Wechsel nicht ein, die Prufkorper brachen durchwegs durch Kohasionsbruch
im Einbettungsmaterial bei annahernd gleichen Kraften wie bei Raumtemperatur
(vgl. Tabelle 4.2). Es erscheint unwahrscheinlich, dass die Peel Strength fur Ad-
hasionsbruch zwischen Einbettungsmaterial und Ruckseitenfolie bei 45°C und
70°C den vierfachen Wert gegenliber dem bei Raumtemperatur hat, zumal im All-
gemeinen mit zunehmender Priftemperatur sinkende Peel Strength gemessen
wurde. Plausibler scheint die Erklarung, dass die Spannungsverteilung um die

Rissspitze den Bruch in eine bestimmte Richtung fuhrt.

Die Tatsache der weit streuenden Messergebnisse lasst statistisch abgesicherte
Aussagen nur Uber eine grof3e Anzahl an Prifungen zu und verdeutlicht die Wich-
tigkeit exakt gleicher Bedingungen in der Prufkorperherstellung, wahrend der La-
gerung und der Prafung. In Abschn. 4.3.1 wurde auf mdgliche Einflussfaktoren bei
der Prufkorperherstellung hingewiesen. Was in den durchgefuhrten Prufungen
nicht beachtet wurde, ist die mogliche Einflussnahme schwankender Luftfeuchtig-
keit unmittelbar vor und wahrend der Prafungen und der Materialalterung bei La-
gerung bei Raumtemperatur. Die Prufungen ,ungealterter Prufkorper erstreckten
sich Uber einen Zeitraum von etwa zwei Monaten, jene ,gealterter Uber etwa drei
Monate. Es ist durchaus wahrscheinlich, dass Prifungen an trockenen Tagen an-
dere Ergebnisse liefern als an feuchten, zumal der durch Diffusion gesteuerte
Wassergehalt in der Klebung sich sehr wahrscheinlich nicht so schnell an die La-
borbedingungen angleicht wie die Temperatur der Prufkdrper. Desweiteren unter-
liegen Kunststoffe standigen Veranderungen, die sich, auch wenn sie bei modera-
tem Lagerungsklima langsam ablaufen, im Lauf von zwei bis drei Monaten durch-
aus bemerkbar machen kénnen. Sinnvoll ware bei Prufaufgaben mit so grofliem

Umfang, die sich Uber derart lange Zeitraume erstrecken, sicherlich eine auf den
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Prufzeitpunkt abgestimmte Prufkorperherstellung, so dass zwischen Herstellung

und Prufung immer ahnliche Zeitraume liegen.

180° Peel Tests wurden mit zwei unterschiedlichen Ruickseitenfolien als Peelarm
durchgefuhrt. Die E-Moduln und Streckspannungen dieser beiden Folien unter-
schieden sich um etwa den Faktor 3,5, die Dicken waren ahnlich. Aufgrund grol3er
Streubreiten der errechneten Peel Strength kdnnen auf Basis der vorliegenden
Untersuchungen keine eindeutigen Aussagen uber die Abhangigkeit der Peel
Strength von der Steifigkeit des Peelarms gemacht werden. Theoretisch misste
diese bei Prufungen mit dem steiferen Peelarm groRer sein, da dort mehr Energie
durch Biegung dissipiert wird, wie mit Hilfe der Software ICPeel berechnet wurde.
Die ebenfalls mit ICPeel berechnete Adhesive Fracture Energy, die theoretisch
unabhangig von den Eigenschaften des Peelarms sein sollte, wies jedoch genau-
so grolde Streubreiten auf, wie die Peel Strength. Die Ursachen dafur durften zum
einen in den grolRen Verformungen des Peelarms und zum anderen in den nicht

beachteten Einflussfaktoren (s. oben) liegen.

Ein Zusammenhang zwischen Dicke des Einbettungsmaterials und der Peel
Strength wurde nicht nachgewiesen. Was sich aber bemerkbar machte, war ein
Einfluss der Steifigkeit des Einbettungsmaterials auf die Art des Bruches. Bei Pru-
fungen mit dem steifsten Einbettungsmaterial, dessen Elastizitatsmodul um den
Faktor 3-6 groRer war, als der anderer Einbettungsmaterialien mit vergleichbar
guter Haftung, trat besonders haufig Delamination in der Rickseitenfolie auf. Ein
steiferes Einbettungsmaterial fihrt zu kleinerem Peelradius und damit zu lokal

grolierer Belastung des Peelarms.

Jede Materialkombination wurde bei 23°C, 45°C und 70°C geprift. Im Allgemei-
nen zeigte sich eine Abnahme der Peel Strength fur Adhasionsbriche zwischen
Glas und Einbettungsmaterial sowie zwischen Einbettungsmaterial und Rulcksei-
tenfolien mit zunehmender Priftemperatur. Diese Abnahme war nicht bei allen
Materialkombinationen gleich stark und nur in wenigen Fallen signifikant. Beson-
ders deutlich war die Abnahme der Peel Strength mit zunehmender Priftempera-
tur fur Adhasionsbriche zwischen dem Einbettungsmaterial eva und den Ricksei-

tenfolien KPK und TPT. Auch fir Kohasionsbriiche in verschiedenen Einbet-
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tungsmaterialien wurde eine eindeutige Abnahme der Peel Strength mit zuneh-
mender Priftemperatur festgestellt. Diese Abhangigkeit der Peel Strength ist zu-
mindest teilweise auf die Erweichung der Peelarme und damit verbundene gerin-
gere Energiedissipation durch Biegung zurtickzufihren. Fir Kohasionsbriche liegt
ein weiterer Grund in der mit steigender Temperatur zunehmenden Molekulbe-

weglichkeit, die ein Abgleiten der Molekulketten aneinander erleichtert.

Nach dem Zeit-Temperatur-Aquivalenzprinzip sollte sich eine Senkung der Prif-
geschwindigkeit wie eine Temperaturerhohung bemerkbar machen. Einige Pru-
fungen wurden bei 5 mm/min, 10 mm/min, 50 mm/min und 100 mm/min durchge-
fuhrt, um die praktische Einflussnahme der Priufgeschwindigkeit auf die Peel
Strength zu bestimmen. Fir Kohasionsbriche im Einbettungsmaterial tec wurde
ein leichter Anstieg der Peel Strength mit zunehmender Prifgeschwindigkeit beo-
bachtet. Fir Adhasionsbriche zwischen verschiedenen Materialien wurde kein
eindeutiger Zusammenhang zwischen Prufgeschwindigkeit und Peel Strength

festgestellt.

Nach 1000-stindiger Auslagerung bei 85°C und 85 % relativer Luftfeuchtigkeit
verschlechterte sich die Haftung aller Einbettungsmaterialien zu Glas und Ruck-
seitenfolien. Am wenigsten ausgepragt war der Alterungseinfluss bei eva, sehr
stark bei dow. Die Verschlechterung der Haftung zu Glas durfte auf den Verbrauch
der Haftvermittler durch Sattigung mit Wasserdampf zurickzuflihren sein. Beim
Einbettungsmaterial tec wurde eine Anderung der Versagensart festgestellt. Nach
der Auslagerung brachen 180° Peel Prufkorper immer kohasiv im Einbettungsma-
terial tec nahe der Grenzschicht zu Glas. Nur selten verlief der Bruch tiefer im Ein-
bettungsmaterial (wie es bei ungealterten Prifkorpern die Regel war). Dabei wur-
den groRere Krafte gemessen, was auf die Bildung einer schwachen Grenzschicht
in diesem Einbettungsmaterial durch heil3-feuchte Auslagerung hindeutet. Auch
die untersuchten Ruickseitenfolien waren von den heil3-feuchten Auslagerungsbe-
dingungen betroffen. Die Ruckseitenfolie KPK neigte nach der Auslagerung be-
sonders stark zur Delamination, was die Messung der Haftung zwischen dieser

Ruckseitenfolie und Einbettungsmaterialien zum Teil unmaoglich machte.
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Zusammengefasst verdeutlichen die Ergebnisse dieser Arbeit die Vielzahl an Fak-
toren, die Einfluss auf Peel Tests nehmen und die Notwendigkeit der Dokumenta-
tion des Bruchverlaufs. Die weit streuenden Messergebnisse erfordern zur statisti-
schen Auswertung eine Vielzahl an Prifungen, was eine zeitliche Abstimmung
zwischen Prufkorperherstellung und Prafung erzwingt, um Alterungseffekte auszu-
schlieen. Die Aussagekraft einer aufwandigeren bruchmechanischen Auswertung
ist sicherlich hoher, als die einfache Betrachtung der Peel Strength, wobei die An-
wendungsgrenzen durch das zugrunde liegende Materialmodell gegeben sind.
Generell stellt sich jedoch die Frage nach der Praxisrelevanz von Peel Tests fur
PV-Einkapselungsmaterialien, da der untersuchte Belastungsfall im realen Einsatz

kaum eintritt.
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