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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Arbeitsausschuss NA 054-02-02 AA , Verstarkte Kunststoffe und hiartbare Harze“
im DIN-Normenausschuss Kunststoffe (FNK) erarbeitet.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen iiber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Dieses Dokument enthélt Verweisungen auf andere normative Publikationen, die entsprechend an den jewei-
ligen Stellen im Text zitiert werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. DIN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

WARNUNG — Einige der in diesem Dokument beschriebenen Priifungen beinhalten die Anwendung von Ver-
fahren, die zu einer Gefahrdungssituation fiihren kénnen.

Anderungen

Gegeniiber DIN 16459:2019-12 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Makro-TGA als Verfahren C aufgenommen;

b) Dokument redaktionell iberarbeitet.

Gegeniiber DIN 16459:2021-06 wurden folgende Korrekturen vorgenommen:

a) in 10.4.2 Gleichung (5) mit (Masse der Fasern mg, ist gleich der Masse der Probe nach der Pyrolyse my)
korrigiert;

b) Dokument redaktionell iberarbeitet.
Friihere Ausgaben

DIN 16459:2019-12,2021-06
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt drei Verfahren zur Bestimmung der Faser- und Matrixmasse ausgeharteter Laminate, in
denen Kohlenstofffasern (CF) separat oder als Mischung mit Glasfasern (GF) enthalten sind, mittels Thermo-
gravimetrischer Analyse (TGA) fest.

Das Verfahren A unter Stickstoffatmosphare eignet sich durch Ermittlung des spezifischen Korrekturfaktors fiir
die Matrix zusatzlich auch fiir modifizierte Harzsysteme mit mineralischen Fiillstoffanteilen. Wenn das Harz-
system einzeln nicht erhaltlich ist, wie bei Verwendung von vorimpragnierten Prepregs, oder wenn der Glasfa-
seranteil separat ermittelt werden soll, eignet sich Verfahren B unter Luftatmosphare, das keine Korrekturfak-
toren fiir die Matrix in die Berechnung einbezieht. Das Verfahren C (Makro-TGA) eignet sich fiir Laminate mit
duroplastischer Matrix, insbesondere fiir grobere Laminate mit Mischungen aus Glas- und Kohlenstofffasern,
die nicht mit mineralischen Partikeln gefillt sind.

Die nach diesem Dokument anzuwendenden Thermogravimetrischen Analysengerate bezeichnen Priifgeréte,

die standardmafig fiir kleine Einwaagen bis zu einer maximal mdoglichen Einwaage von 1 g bis 5 g geeignet
sind und iiber eine Massenauflosung von 0,1 pg bis 1 pg, bzw. 0,1 mg bei der Makro-TGA verfiigen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschliefilich aller Anderungen).

DIN 51006, Thermische Analyse (TA) — Thermogravimetrie (TG) — Grundlagen

DIN EN 2564, Luft- und Raumfahrt — Kohlenstofffaser-Laminate — Bestimmung der Faser-, Harz- und
Porenanteile

DIN EN ISO 1183-1, Kunststoffe — Verfahren zur Bestimmung der Dichte von nicht verschdumten
Kunststoffen — Teil 1: Eintauchverfahren, Verfahren mit Fliissigkeitspyknometer und Titrationsverfahren

3 Begriffe
In diesem Dokument werden keine Begriffe aufgefiihrt.

DIN und DKE stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— DIN-TERMinologieportal: verfiigbar unter https://www.din.de/go/din-term

— DKE-IEV: verfligbar unter http://www.dke.de/DKE-IEV

4 Kurzbeschreibung der Messmethodik
Die im folgenden beschriebenen Verfahren, unterteilt in Verfahren A, B und C, eignen sich zur rechnerischen
Bestimmung des Faservolumengehaltes durch Thermogravimetrische Analyse (TGA). Es wird die Ermittlung

von Faservolumengehalten von glasfaserverstarkten und kohlenstofffaserverstarkten Laminaten beschrieben
sowie von Laminaten mit Mischungen aus beiden Faserkomponenten.

5 Gerdte und benotigte Gase

5.1 Gerite fiir alle Verfahren

5.1.1 Schneidvorrichtung, z. B. Diamantsige oder anderes geeignetes Gerit.
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5.1.2 Dichtebestimmungsvorrichtung, mit einer Fehlergrenze von +0,1 mg.
5.1.3 Kammerofen, mit Luftumwélzung und Temperatursteuerung.

5.1.4 Pinzette

5.2 Gerdte fiir Verfahren A und Verfahren B

5.2.1 TGA-Priifgerit mit einer Wage-Fehlergrenze von *1 pg oder besser.

5.2.2 Aluminiumoxidtiegel mit einem Volumen von mindestens 600 pl und einem empfohlenen Volumen
von 900 pl.

5.2.3 Gaskontroller mit einem einstellbaren Bereich: 0 ml/min bis 200 ml/min.
5.3 Geriite fiir Verfahren C
5.3.1 Makro-TGA-Priifgerat mit einer Wage-Fehlergrenze von +100 pg oder besser.

5.3.2 Aluminiumoxidtiegel mit einem Volumen von mindestens 15 ml und einem empfohlenen Volumen
von 20 ml.

5.3.3 Gaskontroller mit einem einstellbaren Bereich: 3,51/min bis 10 1/min und einem Anschluss an eine
Druckluftleitung.

5.4 Analysengas fiir Verfahren A

5.4.1 Stickstoff mit einer Reinheit von 99,99 %.

5.5 Analysengas fiir Verfahren B

5.5.1 Synthetische Luft mit einer Reinheit von 99,99 %.
5.6 Analysengas fiir Verfahren C

5.6.1 Aufienluft, getrocknet und komprimiert.

6 Probekorper

6.1 Artder Probekorper

Fiir die Entnahme der Proben aus dem Laminat ist vom Plattenrand ein Abstand von 10 mm einzuhalten. Ins-
gesamt erfolgt die Entnahme iiber mehrere moglichst homogen verteilte Abschnitte des Plattenquerschnitts,
wobei fehlerbehaftete Bereiche vermieden werden miissen (z.B. durch Analyse von bildgebenden Verfahren
wie Ultraschallbilder).

Es diirfen abweichende Probengeometrien verwendet werden, wenn diese den kompletten Bauteilquerschnitt
beinhalten und aus einem festen Teilstiick bestehen. Bei sehr diinnwandigen Laminaten diirfen mehrere Lami-
natproben zu einer Probe zusammengefasst werden.

6.2 Anzahl und Verteilung der Proben

Fiir die Faservolumengehaltsbestimmung miissen mindestens drei Probekoérper verwendet werden.
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7 Arbeits-, Gesundheits- und Umweltschutz

WARNUNG — Bei der Zersetzung von Faserverbundwerkstoffen kénnen gesundheitsschidliche Gase
aus der TGA austreten. Dieses Dokument nimmt nicht in Anspruch, alle Sicherheitsaspekte, die bei
ihrer Anwendung auftreten konnen, aufzuzeigen. Zu betrieblichen Sicherheitsanforderungen existie-
ren nationale und europiische Vorschriften und Regelungen.

8 Vorbehandlung und Priifklima
8.1 Dichtebestimmung

Die Dichte der Priifkoérper ist nach DIN ENISO 1183-1, Verfahren A, zu bestimmen. Hat der Probekdrper
nicht die erforderliche Mindestmasse, ist die Priifung mit den sich daraus ergebenden Abweichungen nach
DIN EN ISO 1183-1 durchzufiihren. Diese Abweichungen missen im Priifbericht vermerkt werden.

8.2 Konditionierung: Trocknung

Die Priifkorper miissen nach der Dichtebestimmung iiber eine Dauer von 2 h mit Luftumwalzung bei 120 °C
getrocknet werden.

8.3 Zeitspanne zwischen Vorbehandlung und Priifung

Nach erfolgter Trocknung miissen die Proben innerhalb von 24 h gepriift werden. Die Lagerung bis zur Priifung
auf einem automatischen Probenwechsler ist zuldssig. Sollte diese Wartezeit tiberschritten werden, miissen
die Probekdrper vorzugsweise in einer luftdicht verschlossenen Plastiktiite oder in einem anderen geeigneten
Gefafd luftdicht bis zur Priifung aufbewahrt werden.

9 Verfahren A: Thermogravimetrische Analyse unter Stickstoffatmosphare mit
Korrekturfaktor

9.1 Allgemeines

Das Verfahren A eignet sich fiir alle Arten von separat vorliegenden kohlenstofffaser- oder glasfaserverstarkten
Laminaten, aber entsprechend nicht fiir Mischungen aus beiden Fasertypen. Die Zersetzung der Matrix findet
unter Stickstoffatmosphére statt. Das Matrixsystem zersetzt sich bei fehlender Oxidation durch Sauerstoff bis
auf einen konstanten Aschereststoffanteil. Dieser ist fiir die Matrix des Laminates ein charakteristischer und
konstanter Wert. Er ist einmalig fiir jedes Matrixsystem zur Bestimmung des Korrekturfaktors zu ermitteln.
Es werden die gleichen Prozessparameter beziiglich der Temperatur und Sptilgasstrome wie fiir die Laminate
verwendet. Der aus dem festen Riickstand ermittelte Korrekturfaktor flief3t in die Berechnung der Matrixmasse
ein und bestimmt ihren realen Massenanteil.

Liegt die Matrix, wie z. B. bei Prepregs, nicht separat vor, so darf ausgeschwemmtes Material aus den Randbe-
reichen des gefertigten Bauteils fiir die Priifung entnommen werden.

9.2 Eigenschaften der Probekoérper

Die Geometrie der Probekorper ist nicht determiniert. Von Vorteil sind rechteckige Proben mit einer Grof3e von
7 mm x 7 mm und einer Dicke von 2 mm bis 5 mm. Die Gesamtmasse einer Probe liegt im Bereich von 120 mg
bis 450 mg.

Die Einwaage der Matrix sollte bei Verwendung von 900-ul-Tiegeln 60 mg bis 80 mg betragen, fiir kleinere Tie-

gel muss die Masse entsprechend prozentual verringert werden. Die Einwaagen miissen gering gehalten wer-
den, da Harzsysteme unter Stickstoffatmosphére zum Aufschdumen neigen kdnnen.
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