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Abbildung 4: Raman-Analyse des aus Harz 3 resultierenden Kohlenstoffs (a) und die Änderung der Mikrohärte in Abhängigkeit 

von der Temperatur für den Kohlenstoff aus der Pyrolyse der verschiedenen Harze (b).  

In Laboruntersuchungen mittels des Handlaminierens konnte ein eindeutiger Zusammenhang zwischen 

Ausgangsharz und der resultierenden C/C-Mikrostruktur festgestellt werden (Abbildung 5). Bei Harz 1 

und 2 erwies sich die Verarbeitung bzw. die Faserimprägnierung trotz der Verwendung eines Lösemit-

tels als herausfordernd. Demzufolge weist die Mikrostruktur großflächige Defekte sowie Delaminationen 

auf. Die Anzahl und die Größe der Defekte nahmen bei der Verwendung von Harz 3 und 4 ab, wobei 

die dichteste Mikrostruktur bei den C/C-Verbundwerkstoffen auf Basis von Harz 4 beobachtet wurde.  

 

Abbildung 5: C/C-Mikrostrukturen nach einer Pyrolyse bis 1450 °C in Abhängigkeit vom Ausgangsharz. 

Die offene Porosität der resultierenden C/C-Verbundwerkstoffe sinkt von 21 auf 14 % für die Harze 1 

bis 4 (Abbildung 6a). Die besten mechanischen Kennwerte der C/C-Verbundwerkstoffe wurden bei der 

Verwendung der Ausgangsharze 3 und 4 erzielt. Die Biegefestigkeiten betragen in diesem Fall 125 und 

165 MPa (Abbildung 6a). Die repräsentativen Biegekurven in Abbildung 6b zeigen für alle Verbunde 

eine hohe Dehnung von über 0,4 % sowie ein schadentolerantes Bruchverhalten. Unter Berücksichti-

gung der Verarbeitungseigenschaften, der Imprägnierungsqualität sowie der resultierenden C/C-Mikro-

struktur ist Harz 4 für die C/C-Herstellung zu bevorzugen. Problematisch bei einem Einsatz im Pultrusi-

onsprozess sind jedoch die bei der Aushärtung entstehenden, gesundheitlich bedenklichen Gase bzw. 

Dämpfe. Da im Rahmen des Projekts keine geeignete Sicherheitsvorkehrung getroffen werden konnten, 

wurde das Harz 3 für die CFK- bzw. C/C-Herstellung über Pultrusion ausgewählt.  
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Abbildung 6: Offene Porosität und Biegefestigkeit der C/C-Verbundwerkstoffe in Abhängigkeit vom verwendeten Harz (a) sowie 

repräsentative Biegekurven (b). 

Der im Antrag skizzierte statistische Versuchsplan (DoE) der FE 2 wurde in enger Abstimmung mit dem 

PA angepasst (Tabelle 3). Die Zielstellung eines pultrusionsfähigen CFK basierend auf einer Phenol-

harzmatrix mit den beiden Schwerpunkten 

• i) hochwertiges CFK (als anwendungsfähiger Leichtbauwerkstoff) und  

• ii) hochwertiges CFK-Halbzeug als Basis für C/C-Werkstoffe (Hochtemperaturwerkstoff) 

konnte damit in den folgenden AP zielführend untersucht werden.  

Es galt hierbei, die Einflüsse der Ausgangsmaterialien (bspw. Trennmittel) und Prozessparameter 

(bspw. Faservolumengehalt (FVG) oder Geschwindigkeit) für ein definiertes Faser-Matrix-System im 

Hinblick auf die o. g. Schwerpunkte zu ermitteln und daraus Handlungsempfehlungen abzuleiten. Die 

Qualität des hergestellten Werkstoffes wurde anhand von 3-Punkt-Biegeversuchen bewertet. 

 

Tabelle 3: Statistischer Versuchsplan der FE2 (D-Optimal) zur Pultrusion von kohlenstofffaserverstärkten Phenolharzprofilen. 
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3.2 Arbeitspaket 2: Grundlagenversuche zum Pultrusionsprozess 

Durchgeführte Arbeiten  

Ein statistischer Versuchsplan bildet die Grundlage für die Versuche des AP 2. Ziel war es, optimale 

Fertigungsparameter für die Pultrusion hochwertiger, unidirektional verstärkter CFK-Profile (50 mm x 

2 mm) mit Phenolharzmatrix (PF) zu ermitteln. Für die Versuche  wurde ausschließlich das Harz PF 

7541 FW (Harz 3) des PA-Mitglieds Bakelite verwendet. Der Fokus lag dabei zunächst auf der Qualifi-

zierung dreier Trennmittel, welche von PA-Mitgliedern bereitgestellt wurden. Weitere Einflussgrößen 

des DoE waren der FVG sowie die Pultrusionsgeschwindigkeit. Zielgrößen waren die Steifigkeit sowie 

die Festigkeit, welche im 3-Punkt-Biegeversuch ermittelt wurden. Neben den hier abgebildeten Versu-

chen wurden Machbarkeitsversuche an UD-verstärkten Profilen durchgeführt, bei welchen die PF-Matrix 

mit Zuschlagstoffen Graphit (Gr) und Silizium (Si) gemischt wurde. Zielstellung war es, dass Gr die 

Rissbildung reduziert bzw. die Ausbildung einer gleichmäßigeren C/C-Mikrostruktur fördert und Si wäh-

rend der Pyrolyse zu Siliziumcarbid (SiC) reagiert. 

Erzielte Ergebnisse 

Der prinzipielle Machbarkeitsnachweis mit den gewählten Ausgangswerkstoffen war erfolgreich 

(Abbildung 7). Es wurden optisch hochwertige Profile mit allen drei Geschwindigkeiten gefertigt. Eine 

repräsentative Auswahl der Profile wurde der FE 1 übergeben, welche weitere Versuche hinsichtlich 

der Überführung in einen C/C-Werkstoff durchführte. Die erlangten Erkenntnisse zu den prozessbeding-

ten Grenzen flossen in den aktualisierten statistischen Versuchsplan (vgl. Tabelle 3) ein.  

 

Abbildung 7: Machbarkeitsversuch. Faserabzug (a); Fasertränkung (b); Profile (c) 

Bei der Umsetzung des DoE zeigte sich, dass nicht alle Parameterkombinationen zu einem stabilen 

Prozess führen. Abweichend von den Vorversuchen wurden hier Rovings von DowAksa mit einer Fein-

heit von 2000 tex verwendet. Das Trennmittel von Chem-Trend (C) war für die Pultrusion mit Phenol-

harzen ungeeignet und führte regelmäßig zu qualitativ minderwertigen Profilstrukturen. Die Trennmittel 

von Würtz (W) und Jost (J) funktionierten sehr gut. Die Profile werden wie folgt bezeichnet: (Faser-

typ)Faservolumenanteil_Trennmittel_Pultrusionssgeschwindigkeit. 
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Profilbezeichnung FVG in % Faser-Typ Trennmittel Geschwindigkeit in mm/min 

Z65_C_300 65 
Zoltek (Z) Chem-Trend IC60 (C) 

300 

Z65_C_400 65 400 

D65_W_400 65 

DowAksa (D) 

Würtz PAT 659/A (W) 

400 

D65_W_500 65 500 

D60_W_400 60 400 

D60_W_500 60 500 

D65_J_400 65 
Jost INT 115 (J) 

400 

D65_J_500 65 500 

Tabelle 4: Nomenklatur der Proben und Versuche. 

Die Versuche zeigten, dass aufgrund der starken Reaktivität des PF-Harzes ein niedriger FVG von 60 % 

oder weniger bei einer unidirektionalen Faserverstärkung nicht zielführend ist (Abbildung 8). Ein stabiler 

Prozess konnte bei Geschwindigkeiten von 400 bis 500 mm/min mit einem FVG ≥ 65 % erreicht werden. 

 

Abbildung 8: Harzablagerungen bei Pultrusionsprofil mit FVG von 55 %. 

Die mechanische Charakterisierung im 3-Punkt-Biegeversuch an genormten Prüfkörpern zeigte erwar-

tungsgemäß einen Einfluss des FVG auf die Steifigkeit (Abbildung 9). Ein signifikanter Einfluss der 

Pultrusionsgeschwindigkeit konnte nicht nachgewiesen werden.  

 

Abbildung 9: 3-Punkt-Biegeversuche zur Ermittlung der Biegefestigkeit (a) und des Biege-E-Modul (b) an Profilen mit den Abmes-

sungen 50 mm x 2 mm mit DowAksa-Fasern. 

a) b)
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Über die Regressionsanalyse der aus dem DoE ermittelten Daten konnte eine Gleichung zur Eigen-

schaftsvorhersage in den Grenzen der untersuchten Prozessparameter bestimmt werden. Die grafische 

Visualisierung dieses Ergebnisses ist in Abbildung 10 dargestellt. 

 

Abbildung 10: Statistisches Modell zur Vorhersagbarkeit der Materialeigenschaften bei UD-Profilen. 

Die Versuche mit den Zuschlagstoffen Gr (10 Gew.-%) und Si (15 Gew.-%) konnten erfolgreich umge-

setzt werden. Mit steigendem Masseanteil an Zuschlagstoffen kam es – wie zu erwarten – zu einer Er-

höhung der Harzviskosität. Im Hinblick auf spätere Versuche zur Gradierung wurde daher bereits früh-

zeitig eine Temperierung der Harze auf 50 bis 70 °C diskutiert, um die Viskosität auf ein Maß abzusen-

ken, bei welchem eine Imprägnierung der C-Fasern und -Halbzeuge gewährleistet werden kann. 

3.3 Arbeitspaket 3: Entwicklung multiaxialverstärkter Pultrusionsprofile 

Durchgeführte Arbeiten  

In AP 3 wurden die Erkenntnisse des AP 2 auf multiaxialverstärkte Profile übertragen. Zum Einsatz kam 

ein Triaxgelege (0°, 45°, -45°) des PA-Mitglieds SGL (SIGRATEX® C T460-45/ST). Entgegen den Er-

kenntnissen der Versuche an unidirektional verstärkten Profilen konnte mit dem Triaxgelege ein stabiler 

Prozess mit einem niedrigen FVG von 50 % realisiert werden, was im Hinblick auf die spätere Carboni-

sierung zu einem C/C-Verbundwerkstoff vorteilhaft war. Hauptaugenmerk des AP 3 lag in der Variation 

der Zuschlagstoffe Gr und Si, welche als Pulver in die PF-Matrix gemischt wurden (Gr: Reinheit 99,5 %, 

D = 4 µm; Si: Reinheit 98 %, D = 2,25 µm ), um deren Einfluss auf den Pultrusionsprozess sowie auf 

die auf mechanischen Eigenschaften der CFK- und C/C-Profile untersuchen zu können. 

Erzielte Ergebnisse 

Die textilen Halbzeuge wurden dem Harzbad über mehrere Umlenkstellen zugeführt (Abbildung 11 a 

und b). Nach dem Harzbad liefen die nun mit Matrix vollständig imprägnierten Halbzeuge durch einen 

S-Schlag, um überflüssigen Kunststoff abzustreifen. Die Konsolidierung zu Profilen der Abmessungen 

50 mm x 2 mm erfolgt bei 220 °C in einem temperierten Werkzeug (Abbildung 11c).  
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Abbildung 11: Pultrusionsprozess mit triaxialen Halbzeugen. Faserführung (a); Fasertränkung (b); Profi (c) 

Als Trennmittel wurde für die Versuche mit multiaxialer Verstärkungsstruktur Würtz 659/A mit einem 

Masseanteil von 1,5 % (bezogen auf die PF-Masse) benutzt, da sich dieses in den vergangenen Ver-

suchen als besonders geeignet erwiesen hat. Die Geschwindigkeit betrug für alle Versuche 

400 mm/min. Tabelle 5 zeigt die durchgeführten Versuche. Bei Versuchen mit Zuschlagstoffen von mehr 

als 10 Gew.-% wurde das Harzbad auf 70 °C temperiert, um die Viskosität des Harzes abzusenken. 

Versuchsnummer Versuchsbezeichnung Zuschlagstoff 

1 P0 Keine 

2 PG8 8 Gew.-% Graphit 

3 PG15 15 Gew.-% Graphit 

4 PG20 20 Gew.-% Graphit 

5 PSi10 10 Gew.-% Silizium 

6 PSi20 20 Gew.-% Silizium 

7 PG8Si10 8 Gew.-% Graphit + 10 Gew.-% Si 

Tabelle 5: Versuche mit verschiedenen Zuschlagstoffen. 

Abbildung 12 zeigt die Ergebnisse der 3-Punkt-Biegeversuche an den multiaxialverstärkten Probekör-

pern der Versuchsreihen aus Tabelle 5. Es wird deutlich, dass ein steigender Anteil an Zuschlagstoffen 

zu einer Verschlechterung der mechanischen Eigenschaften im CFK-Zustand führt. 

 

Abbildung 12: Ergebnisse der 3-Punkt-Biegeversuche zu Biegefestigkeit (a) und Biege-E-Modul (b) an multiaxialverstärkten CFK-

Profilen in 0°-Richtung. 

a) b)
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Bei der Überführung der multiaxialverstärkten CFK-Profile in den C/C-Zustand kam es wiederholt zum 

Ablösen der obersten 0°-Lagen des Triaxgeleges (Abbildung 13). Die einzelnen Rovings des Geleges 

wurden nach der Pyrolyse nicht mehr in ausreichendem Maße von der Kohlenstoffmatrix fixiert. 

 

Abbildung 13: Ablösung der 0°-Lagen an der Oberfläche der C/C-Profile. 

Abhilfe sollte die Verwendung eines Vlieses oder Gewebes liefern, was jedoch nicht in einem stabilen 

Prozess umgesetzt werden konnte. Das Oberflächenvlies wurde aufgrund des hohen Werkzeuginnen-

drucks an der Werkzeugkontur aufgerieben, wodurch es zu einem Faserstau im Werkzeug kam und der 

Prozess abgebrochen werden musste. Bei der Verwendung eines Gewebes als äußere Lage kam 

es – ebenfalls durch hohe Reibung zwischen Halbzeug und Werkzeugkontur – zu Faserverschiebun-

gen der 90°-Fasern des Gewebes. Mit der Verwendung eines deutlich feineren Gewebes mit vernähten 

Rändern könnte diesem Phänomen zukünftig begegnet werden. 

Das Problem des Ablösens der äußeren Rovings konnte im Projekt schließlich durch eine Nachverdich-

tung der C/C-Profile über eine bis zwei Nachinfiltrations-Pyrolyse-Zyklen gelöst werden (vgl. Kapitel 3.3 

und 3.4, insbesondere Abbildung 42).  

3.1 Arbeitspaket 4: Entwicklung gradierter multiaxialverstärkter Pultrusionsprofile 

Durchgeführte Arbeiten  

Zur Realisierung gradierter Profile wurde für die Anlage ein Harzbadsystem bestehend aus 3 temperier-

baren Harzwannen entwickelt und beschafft (Abbildung 14). Der obere und untere Behälter wurde mit 

Si-reichem PF befüllt und die mittlere Wanne mit Gr-reichem PF. 

 

Abbildung 14: Harzbadsystem zur Realisierung gradierter Pultrusionsprofile. 
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Anschließend erfolgte eine Parameterstudie mit unterschiedlichen Graphit- und Siliziumbeimischungen, 

um die Möglichkeiten und Grenzen zu evaluieren und evtl. auftretende Wechselwirkungen beim Einstel-

len der Gradierung erkennen zu können. 

Erzielte Ergebnisse 

Mit den Ergebnissen der Parameterstudie aus AP 3 wurde nachgewiesen, dass sich gradierte Profile 

im Pultrusionsverfahren herstellen lassen. Abbildung 15 zeigt den Versuchsaufbau.  

 

Abbildung 15: Harzbadsystem. Aufbau (a); Harzabstreifer (b); Versuch (c) 

Zielstellung dieser Gradierung war, dass sich durch die definierte Zugabe von Zuschlagstoffen Gr und 

Si unterschiedliche Eigenschaften über den Profilquerschnitt einstellen lassen. Das Si an der Profilober-

fläche sollte dabei während der Pyrolyse bei 1450 °C zu SiC reagieren und somit für bessere Ver-

schleißbeständigkeit sowie für eine bessere Beschichtung sorgen (vgl. Kapitel 3.2, insbesondere Abbil-

dung 27). Abbildung 16 zeigt den Nachweis der Gradierung im CFK-Zustand im Längsschliff. Die licht-

mikroskopischen Aufnahmen zeigt deutlich, dass sich das Si hauptsächlich in den oberflächennahen 

Bereichen des Profils angereichert hat. 

 

Abbildung 16: Schliffbilder gradierter CFK-Profile. Längsschliff (a); oberer Rand (b); Mitte (c); unterer Rand (d) 
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3.2 Arbeitspaket 5: Carbonisierung und Eigenschaftsanalyse an unidirektional und 
multiaxialverstärkten Pultrusionsprofilen 

Durchgeführte Arbeiten  

Die von FE2 gemäß AP 2, 3 und 9 bereitgestellten CFK-Profile (unidirektional, multiaxial, gradiert und 

L-förmig) wurden von FE1 zu C/C-Verbunden weiterverarbeitet. Die Pyrolyse erfolgte mit einem 20-

stündigen Pyrolyseprogramm bis zu 1000 °C in einem Rohrofen (TF1600 Carbolite) unter Argon. In 

manchen Fällen wurde die Pyrolyse bis 1450 °C durchgeführt, um den Einfluss der Pyrolysetemperatur 

zu untersuchen. Die CFK- und C/C-Profile wurden hinsichtlich der Mikrostruktur, der physikalischen und 

mechanischen Eigenschaften charakterisiert. Die Ergebnisse flossen stets in die Arbeitspakete 2, 3 und 

9 zur gezielten Anpassung der Prozessparameter oder der Materialzusammensetzung ein. Im Folgen-

den werden die Ergebnisse zu den genannten Schwerpunkten präsentiert. Die Quer- und Längsschliffe 

sowie die Prüfrichtungen im Biegeversuch sind gemäß Abbildung 17 definiert.  

 

Abbildung 17: Festlegung der Ebenen, Schliffe und Prüfrichtungen relativ zur Pultrusionsrichtung.  

Erzielte Ergebnisse 

Pyrolyse unidirektional verstärkter CFK-Pultrusionsprofile 

Die Basis für die Untersuchung war der statistische Versuchsplan gemäß Tabelle 3. Dabei werden die 

CFK-Profile mit dem Trennmittel (C) und den Zoltek-Fasern aufgrund des instabilen Pultrusionsprozes-

ses sowie des auftretenden Probenverzugs nach der Pyrolyse nicht berücksichtigt. Zur Klärung be-

stimmter Effekte wurden im Laufe des Projekts kontinuierlich neue Profile mit anderen Faser-Matrix-

Kombinationen hergestellt und untersucht.  

Hinsichtlich der Mikrostruktur konnte für alle nach dem statistischen Versuchsplan produzierten UD-

Profile ein einheitliches Mikrostrukturbild beobachtet werden. Dies ist anhand des Profils 65_W_400 für 

die CFK- und C/C-Zustände in Abbildung 18 beispielhaft dargestellt. Im CFK-Zustand war die Mikro-

struktur, neben dem Vorhandensein vereinzelter Risse, hauptsächlich durch geschlossene Porosität 

gekennzeichnet, die durch bei der Vernetzungsreaktion des Phenolharzes freigesetzte Gase entstand. 

Das Harz wies bei der Vernetzungstemperatur von 220 °C einen Massenverlust von ca. 25 % auf. Ein 

weiteres Merkmal der Mikrostruktur war die Variation des Faserzwischenabstandes (Abbildung 18b). 

Dadurch kam es an vielen Stellen zu Faser-Faser-Kontakt, was die Lastübertragung auf die Fasern 

bzw. eine optimale Faserbelastung beinträchtigen kann. Nach der Pyrolyse stieg die Anzahl der Risse, 

jedoch nur in begrenztem Umfang. Je nach präpariertem Profilquerschnitt waren mitunter keine Risse 

in der Mikrostruktur zu beobachten. Eine Porositätsmessung mittels des Auftriebsverfahrens ergab eine 

3-Punkt-Biegeprüfung

Probengeometrie 50  10  2 mm3

Z (0 -Richtung)

X (90 -Richtung)

Pultrusionsrichtung

Y 

Querschliff = XY-Ebene 

Längsschliff = YZ-Ebene 

Flachschliff = XZ-Ebene

In 0 -Richtung

Z-Richtung x-Richtung

Querschnitt 50  2 mm2

In 90 -Richtung
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offene Porosität von unter 2 % vor und nach der Pyrolyse. Dies bedeutet, dass die in der Mikrostruktur 

beobachtete Porosität größtenteils geschlossen vorlag. Die Aufnahmen b und c in Abbildung 18 heben 

die mikrostrukturellen Unterschiede zwischen den CFK- und C/C-Zuständen nach einer Pyrolyse bis 

1000 °C deutlich hervor. Die Pyrolyse der Phenolmatrix führte zu einer feinporösen Kohlenstoffmatrix. 

Die Porenmerkmale wie Größe und Verteilung können sowohl innerhalb eines Profils als auch zwischen 

den untersuchten Profilen variieren. Die Porengröße reicht von einigen Mikrometern bis in den Nano-

meterbereich. Darüber hinaus kam es nach der Pyrolyse zu einer partiellen Ablösung der Matrix-/Faser-

Grenzflächen, was wiederum die Lasterübertragung auf die Faser beinträchtigen kann. 

 

Abbildung 18: Lichtmikroskopische Aufnahmen der Mikrostruktur von Profil 65_W_400 als CFK (a, b) und C/C (c, d). 

Zur quantitativen Ermittlung der geschlossenen Porosität wurde auf die optische Bildanalyse zurückge-

griffen. Aufgrund der unterschiedlichen Porengrößen erwies sich die korrekte Erfassung der Poren als 

schwierig. Das Ergebnis in Abbildung 19a zeigt vergleichbare durchschnittliche Porositätswerte der ver-

schiedenen Profile, jedoch mit großer Standardabweichung. Die Werte wurden jeweils aus zwei Schlif-

fen bzw. aus 40 Aufnahmen pro Profil ermittelt. Die Porosität steigt von ca. 5 bis 6 % im CFK-Zustand 

auf 15 bis 17 % nach der Pyrolyse. Die C/C-Profile weisen unabhängig von den verwendeten Pultrusi-

onsparametern eine ähnliche Rohdichte von 1,4 g/cm3 auf, was wiederum auf vergleichbare Porositäts-

werte schließen lässt. 

500 µm 20 µm

500 µm 20 µm

a) CFK b) CFK

c) C/C d) C/C

Riss

Poröse Matrix

Ablösung

Poren

X
Y
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Abbildung 19: Porosität (a) und Rohdichte (b) der UD-Profile in Abhängigkeit von den Pultrusionsparametern. 

Die mechanischen Kennwerte in Abbildung 20 wurden mittels 3-Punkt-Biegeprüfung mit einem Län-

gen/Dicken-Verhältnis von 20 und einer Geschwindigkeit von 0,5 mm/s ermittelt. Unter Berücksichtigung 

der Datenstreuung konnten keine relevanten Unterschiede in der Festigkeit bzw. im E-Modul der C/C-

Profile festgestellt werden. Dies korreliert mit den vergleichbaren Mikrostrukturen der verschiedenen 

Profile. Im Durchschnitt liegt die Biegefestigkeit bei ca. 300 MPa. In der Literatur werden für UD-C/C-

Verbundwerkstoffe Biegefestigkeiten zwischen 600 und 1200 MPa angegeben [4]. Die geringe Festig-

keit der Pultrusionsprofile lässt sich u.a. durch den hohen Faseranteil sowie die hochporöse Matrix er-

klären. Die UD-C/C-Verbunde versagten größtenteils spröde bei einer Dehnung von ca. 0,25 %. Die 

Eigenschaften zeigen jedoch aufgrund der unidirektionalen Verstärkung eine ausgeprägte Anisotropie. 

Die Querfestigkeit in 90°-Richtung zur Pultrusion beträgt, wenn überhaupt ermittelbar, etwa 2 MPa und 

somit nur 8 % der Festigkeit in Faserrichtung.  

Abbildung 20: Festigkeit (a) und E-Modul (b) der UD-C/C-Pultrusionsprofile, ermittelt im 3-Punkt-Biegeversuch. 

Insgesamt lässt sich anhand des statistischen Versuchsplans keine eindeutige oder relevante Abhän-

gigkeit der C/C-Eigenschaften von der Pultrusionsgeschwindigkeit oder dem Trennmittel feststellen. 
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Auf Basis der vorherigen Ergebnisse wurden zusätzliche Pultrusionsversuche zum Einfluss der Fasertypen durchgeführt. Im Fol-

genden wird das am Beispiel der Fasern von SGL, DowAksa and Zoltek gezeigt. Die Pultrusionsgeschwindigkeit, der Faservolu-

menanteil und das Trennmittel waren 400 mm/min, 65 % bzw. Würtz PAT 659/A. 

 

Abbildung 21 vergleicht die Mikrostrukturen der resultierenden C/C-Profile nach einer Pyrolyse bis 

1000 °C. Die C/C-Profile mit den DowAksa- und Zoltek-Fasern zeigen die typische, bereits diskutierte 

Mikrostruktur der UD-Profile, wobei bei einer Verstärkung mit Zoltek-Fasern eine homogenere und dich-

tere Mikrostruktur zu beobachten ist. Im Gegensatz dazu bewirkte eine Umstellung auf SGL-Fasern 

intensivere Rissbildung in der Mikrostruktur, die auf eine schwache, vermutlich schlichtebedingte Fa-

ser/Matrix-Grenzfläche zurückzuführen ist. 

 

Abbildung 21: C/C-Mikrostrukturen in Abhängigkeit vom eingesetzten Fasertyp bei der Pultrusion. 

Mittels des Auftriebsverfahrens wurde für SGL-C/C-Verbunde eine hohe offene Porosität von ca. 17 % 

gemessen, im Vergleich zu den anderen Fasertypen mit einer Porosität unter 2 % (Abbildung 22a). 

Diese poröse SGL-C/C-Mikrostruktur führt zu einer geringen Biegefestigkeit von 230 MPa. Die höchste 

Festigkeit von 310 MPa wurde bei den mit Zoltek-Fasern verstärkten C/C-Profilen ermittelt (Abbildung 

22b).  
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Abbildung 22: Offene Porosität (a) und Biegefestigkeit (b) der C/C-Pultrusionsprofile in Abhängigkeit vom Fasertyp. 

 

Pyrolyseversuche bei über 1000 °C belegten eine bessere thermische Stabilität der SGL-C/C-

Verbundwerkstoffe. Die C/C-Verbundwerkstoffe mit den DowAksa- und Zoltek-Fasern wiesen nach ei-

ner Pyrolyse bis 1000 °C zwar eine hohe Festigkeit auf, versagten jedoch während der weiteren Pyro-

lyse zwischen 1000 und 1450 °C katastrophal, wie die makroskopischen Aufnahmen in Abbildung 23 

links zeigen. Anhand des unstetigen Verlaufs in der TG-Analyse in Abbildung 23 rechts kann von einem 

explosionsartigen Versagen ausgegangen werden. Bei einer Temperatur von 1250 °C sprang die Probe 

aus dem Messtiegel heraus, wodurch der Massenverlust sprunghaft auf 100 % stieg. Eine Analyse der 

entstehenden Gase im Temperaturbereich von 1000 bis 1500 °C mittels Massenspektroskopie (an der 

Professur für Gas- und Wärmetechnische Anlagen der TU Bergakademie Freiberg durchgeführt) zeigte 

keine Auffälligkeiten im Vergleich zu einer Referenzprobe. Somit kann, auch auf Basis verschiedener 

Versuchskonfigurationen, eine Matrix/Faser-Reaktion ausgeschlossen werden. Es wird vermutet, dass 

die Probenexplosion durch thermische Spannung verursacht wird. Bei einer mikrostrukturabhängigen 

Temperatur liegen diese thermischen Spannungen über der Kohäsionsspannung der einzelnen Kom-

ponenten im C/C-Verbund. Die hohe offene Porosität der SGL-C/C-Verbundwerkstoffe ermöglicht einen 

besseren Abbau oder eine bessere Aufnahme thermischer Spannungen, sodass diese unterhalb der 

Verbundfestigkeit bleiben.  

0

50

100

150

200

250

300

350

400

SGL DowAksa Zoltek

F
e
s
ti
g
k
e
it

[M
P

a
]

UD-Verstärkungsfasern der C/C-Profile

b) 3-Punkt-Biegefestigkeit

0

5

10

15

20

SGL DowAksa Zoltek

O
ff

e
n
e
 P

o
ro

s
it
ä
t 

[%
]

UD-Verstärkungsfasern der C/C-Profile

a) Offene Porosität  



3 Durchgeführte Arbeiten und Ergebnisse 

27 

 

Abbildung 23: Thermisches Verhalten der C/C-Profile bei 1000 und 1450 °C beim Einsatz von SGL- und DowAksa-Fasern (links) 

und TG-Analyse eines CFK-Profils mit DowAksa-Fasern (rechts). 

Pyrolyse triaxialverstärkter CFK-Profile 

Für die Realisierung der multiaxialen Verstärkung wurde dasselbe Harz 3 wie bei den UD-Profilen 

verwendet. Die makroskopischen Aufnahmen in Abbildung 24 zeigen die triaxialverstärkten Profile vor 

und nach der Pyrolyse sowie den Vergleich mit UD-C/C-Profilen, die eine deutlich glattere Oberfläche 

aufweisen. Höhere Füllstoffanteile können zu makroskopisch sichtbaren lokalen Ablösungen der 0°-

Faserlangen führen, wie am Beispiel des PG20-Profils mit einem 20 Gew.-% Graphitanteil zu erkennen 

ist. 

  

Abbildung 24: Makroskopische Aufnahmen der triaxialverstärkten Profile vor und nach der Pyrolyse im Vergleich zu den UD-

Profilen. 
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Die Änderung der Faserauslegung führt zu einer gänzlich anderen Mikrostruktur sowohl im CFK- als 

auch im C/C-Zustand. Bereits im pultrudierten Zustand sind zahlreiche Risse und Delaminationen in der 

Mikrostruktur, insbesondere in Quer- und Längsschliff, nachweisbar (Abbildung 25). Die lichtmikrosko-

pischen Aufnahmen in Abbildung 25 zeigen zudem anhand der verschiedenen Schliffe die Faserorien-

tierung im CFK-Profil in Bezug auf die Pultrusionsrichtung (z-Richtung). 

 

Abbildung 25: Lichtmikroskopische Aufnahme der Mikrostruktur triaxialverstärkter CFK-Profile in verschiedenen Schnittebenen. 

Pultrusionsrichtung entspricht Z-Richtung. 

Die Rissbildung verstärkte sich nach der Pyrolyse. Aufgrund der 0°- bzw. ±45°-Faserorientierung er-

schienen insbesondere mehr Segmentierungsrisse in den Faserlagen, da die Schrumpfung entlang die-

ser Richtungen behindert wurde (Abbildung 26). Insgesamt weisen die multiaxialverstärkten CFK-Profile 

bei der Pyrolyse eine geringere Schrumpfung von ca. 2 bis 4 % im Vergleich zu den UD-Profilen (> 7 %) 

bzw. höhere Porositäten auf. Ein weiterer Unterschied zu den UD-C/C-Profilen liegt in der Kohlenstoff-

matrix, welche bei einer multiaxialen Verstärkung dichter ist. Dies kann darin begründet liegen, dass die 

rissbehaftete Mikrostruktur der multiaxialverstärkten Profile eine bessere Probenentgasung ermöglicht. 

Im Gegensatz zum UD-C/C-Verbund erweisen sich die multiaxialverstärkten C/C-Verbunde als ther-

misch stabil und können bis zu 2000 °C problemlos weiter pyrolysiert werden. 
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Abbildung 26: Lichtmikroskopische Aufnahmen der Mikrostruktur triaxialverstärkter C/C-Profile zeigen die Rissbildung im Quer- 

und Längsschliff (a, b) sowie die Faser/Matrix-Ablösungen (c). 

Ein Schwerpunkt in diesem Arbeitspaket betrifft die Verteilung der Füllstoffe sowie deren Auswirkungen 

auf die Mikrostruktur der C/C-Profile. Die REM-Aufnahmen in Abbildung 27 zeigen die Si-Verteilung bei 

10 und 20 Gew.-%. Anhand der untersuchten Schliffe konnten insbesondere bei einem Si-Anteil von 

20 % ausgeprägte Si-Agglomerationen sowie eine ungleichmäßige Si-Verteilung beobachtet werden. 

Abbildung 27c und d eines oberflächennahen Bereichs belegen die C-Si-Reaktion zu Siliziumkarbid 

nach einer Wärmebehandlung bei 1450 °C für 15 min unter Argon. Eine Phasenanalyse mittels Rönt-

gendiffraktometrie ergab eine vollständige Umsetzung des eingearbeiteten Siliziums zu Siliziumkarbid. 

Für den Füllstoff Graphit ist es ebenfalls nicht gelungen, eine gleichmäßige Verteilung zu erreichen. Das 

kann daran liegen, dass die Halbzeug-Faserlagen gemeinsam imprägniert wurden und es im Harzbad 

während des Prozesses zur Sedimentation des Graphits kam.  

 

Abbildung 27: BSE-REM-Aufnahmen zeigen die Siliziumverteilung bei 10 (a) und 20 Gew.-% (b) sowie die Si-Partikel vor (c) und 

nach (d) der Reaktion zu Siliziumkarbid. 

 

Die Abhängigkeit der C/C-Mikrostruktur vom Füllstofftyp und -anteil ist Abbildung 28 zu entnehmen. 

Zuerst sei darauf hingewiesen, dass eine korrekte Beschreibung der mikrostrukturellen Unterschiede 

auf Grundlage einzelner Aufnahmen nicht möglich ist. Unter allen produzierten C/C-Profilen sind jedoch 

insbesondere bei denen mit 20 % Graphit oder 10 % Si deutliche Änderungen in der Defektstruktur 

sichtbar. Die Mikrostruktur dieser Profile ist durch große Hohlräume und ausgeprägte Delamination ge-

kennzeichnet (Abbildung 28d und e). Während dies bei 20 % Graphit auf die erschwerte Faserimpräg-

nierung aufgrund der hohen Viskosität der Mischung zurückzuführen ist, konnte auch nach zwei Wie-

derholungen der Pultrusionsversuche keine Ursache für dieses Verhalten bei 10 % Silizium identifiziert 

werden. Die Profile wiesen stets eine geringe Haftung der Faserlagen auf. Bei einem Si-Anteil von 20 % 

erscheinen die Risse in der Mikrostruktur allgemein feiner im Vergleich zum Standardprofil (Abbildung 

28a und f). Bei Graphitanteilen unter 20 % sind die mikrostrukturellen Unterschiede zum Standardprofil 

so gering, dass sie im Schliff nicht genau identifiziert werden können, was die Messungen der Rohdichte 

und der offenen Porosität in Abbildung 29 bestätigen. 
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Abbildung 28: Lichtmikroskopische Aufnahmen der Mikrostrukturen triaxialverstärkter C/C-Profile in Abhängigkeit vom Füllstofftyp 

und -anteil (Gr=Graphit, Si=Silizium, Angaben in Gew.-%) . 

Hinsichtlich der offenen Porosität ist der Unterschied zu den UD-Profilen mit CFK- und C/C-Porositäten 

von unter 3 % sehr deutlich. Bereits im CFK-Zustand weisen die triaxialverstärkten Profile eine offene 

Porosität zwischen 10 und 14 % auf. Nach der Pyrolyse steigt die offene Porosität der resultierenden 

C/C-Verbunde auf 18 bis 22 % (Abbildung 29a). Der Einfluss der Füllstoffe auf die C/C-Porosität ist hier 

als unbedeutend zu bewerten. Die geringe Auswirkung der Füllstoffe auf die offene Porosität der C/C-

Profile kann mit der ungleichmäßigen Verteilung und der Agglomeration zusammenhängen. Aufgrund 

der hohen offenen Porosität liegt die Rohdichte (Abbildung 29b) der füllstofffreien C/C-Verbunde bei 

1,24 g/cm3. Die höchste C/C-Rohdichte von 1,32 g/cm3 ist bei einem Si-Anteil von 20 Gew.-% zu ver-

zeichnen. Bei einer weiteren Pyrolyse bis zu 1450 °C wurde keine relevante Änderung der offenen Po-

rosität bzw. der Rohdichte beobachtet.  
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Abbildung 29: Offene Porosität (a) und Rohdichte (b) triaxialverstärkter CFK- und C/C-Profile in Abhängigkeit vom Füllstofftyp und 

-anteil. 

Anders als bei der Porositätsmessung konnte eine positive Auswirkung der Füllstoffe auf die mechani-

schen Eigenschaften festgestellt werden. Abbildung 30 fasst die Ergebnisse für die Festigkeit und den 

E-Modul bei einer Prüfung in 0°-Richtung zusammen. Ohne Füllstoff besaßen die C/C-Profile (P0) eine 

Festigkeit von 63 MPa und einen E-Modul von 19 GPa. Durch die Zugabe von 8 bzw. 15 Gew.-% Gra-

phit stieg die Festigkeit auf 95 bis 98 MPa und der E-Modul auf 48 GPa. Bei weiterer Erhöhung des 

Graphitgehalts auf 20 Gew.-% sanken die mechanischen Kennwerte unter die der P0-Profile, was mit 

der erschwerten Profilformgebung bzw. der Faserlagenanbindung beim Pultrusionsprozess aufgrund 

der höheren Viskosität der Harzmasse zusammenhängen kann. Bei der Einarbeitung von 20 % Silizium 

bzw. einer Mischung aus 8 % Graphit und 10 % Silizium lagen ebenfalls die Festigkeit auf einem höhe-

ren Niveau als bei P0. Ein abweichendes Verhalten ergab sich bei einem Siliziumanteil von 10 % auf-

grund der bereits erwähnten Problematik der schwachen Anbindung der einzelnen Faserlagen. Die Fes-

tigkeit bzw. der E-Modul betrugen im Durchschnitt 25 MPa bzw. 20 GPa. Die triaxialverstärkten C/C-

Verbunde versagten allgemein schadenstolerant bei einer zusammensetzungsabhängigen Dehnung 

zwischen 0,14 und 0,25 %. Trotz der Multiaxialität wies das Material eine Anisotropie der mechanischen 

Kennwerte auf. Die 90°-Festigkeit variierte je nach Profil zwischen 20 und 40 MPa und entsprach 21 bis 

41 % der 0°-Festigkeit (bei einer UD-Verstärkung unter 8 %). Bei einer Erhöhung der Pyrolysetempera-

tur auf 1450 °C blieb die 0°-Festigkeit größtenteils auf einem vergleichbaren Niveau wie bei 1000 °C.  

In 90°-Richtung konnte hiermit keine klare Tendenz festgestellt werden. Mitunter zeigen insbesondere 

die C/C-Profile mit 20 Gew.-% Silizium eine Festigkeitszunahme von mehr als 50 % im Vergleich zum 

C/C-Zustand bei 1000 °C. 
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Abbildung 30: Festigkeit (a) und E-Modul (b) triaxialverstärkter C/C-Profile nach einer Pyrolyse bis 1000 °C in Abhängigkeit vom 

Füllstofftyp und -anteil. Die Werte wurden im Dreipunkt-Biegeversuch ermittelt.  

Für das Standardprofil wurde die Änderung der Eigenschaften im Temperaturbereich von 1000 bis 

2000 °C untersucht. Die Ergebnisse sind in Abbildung 31 zusammengefasst. Unter Berücksichtigung 

der Standardabweichung der untersuchten Profile ist der Einfluss der Pyrolysetemperatur nicht signifi-

kant. Somit weisen die Messungen eine ausreichende thermische Stabilität der C/C-Profile bis 2000 °C 

nach.  

 

Abbildung 31: Einfluss der Pyrolysetemperatur auf die physikalischen (a) und mechanischen (b) Eigenschaften der C/C-Standard-

profile ohne Füllstoffe. 

 

 

3.3 Arbeitspaket 6: Nachverdichtung und Graphitisierung 

Durchgeführte Arbeiten  

Aufgrund des geringen Anteils an offener Porosität (< 3 %) bei den UD-verstärkten Profilen ist eine 

Nachverdichtung nicht möglich. Durch die multiaxiale Faserauslegung steigt die offene Porosität der 
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C/C-Profile jedoch auf einen für eine Nachverdichtung geeigneten Wert von etwa 20 %. Die Nachver-

dichtung erfolgte gemäß Abbildung 32 mit flüssigem Silizium mittels Flüssigphasensilizierung (Liquid 

Silicon Infiltration, LSI-Verfahren) sowie mit verschiedenen Phenolharzen. Beim LSI-Verfahren wurden 

die Proben bei 1450 °C für 15 min mit flüssigem Silizium infiltriert. Für die Harznachinfiltration kamen 

drei verschiedene Harze mit unterschiedlichen Viskositäten und Kohlenstoffausbeuten von 50 % bis 

27 % zum Einsatz. Die Eigenschaften der verwendeten Harze sind in Tabelle 6 zusammengefasst. Das 

Harz mit der höchsten C-Ausbeute ist ein experimentelles, nicht näher spezifiziertes Harz, das im Rah-

men von Vorarbeiten am PVW entwickelt wurde (EXP-Harz). Dadurch soll der Einfluss der C-Ausbeute 

auf die Nachverdichtung untersucht werden. Die C/C-Proben wurden nach jeder Nachinfiltration im Au-

toklav ausgehärtet und anschließend pyrolysiert (Abbildung 32). Es wurden maximal drei Nachinfiltrati-

onszyklen durchgeführt. Zum Vergleich wurden die C/C-Profile vom PA-Mitglied SGL mit einem kon-

zerneigenen Harz (SGL-Harz) bis zu zwei Zyklen nachverdichtet. Prozessparameter sind in diesem Fall 

unbekannt.  

 

Abbildung 32: Versuchsplan zur Nachinfiltration der C/C-Pultrusionsprofile. 

Harz EXP-Harz (PVW) Harz 3 Harz 4 SGL-Harz 

Bezeichnung k. a. 
Bakelite 

PF7541 FW 
Bakelite 

PF8978 FL01 

k. a. 
Aggregatzustand (RT) Flüssig Flüssig Flüssig 

Viskosität [mPa•s] 
Vergleichbar mit 

Harz 3 
1600 – 1800 270 – 330 

C-Ausbeute [%]  50 43 27 

Nachinfiltrationszyklen   1x 2x 3x 2x 

Tabelle 6: Verwendete Harze für die Nachinfiltration der C/C-Pultrusionsprofile.  
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Die Rohdichte des Benchmarks ist höher als die der C/C-Pultrusionsprofile (1,24 bis 1,48 g/cm3). Allge-

mein kann die Verdichtungseffizienz durch zahlreiche Faktoren wie z. B. das Ausgangsharz, die Poren-

größenverteilung, den Carbonisierungsdruck, die Prozessabfolge und die Anzahl der Nachinfiltrations-

zyklen bestimmt werden. Bei atmosphärischer Carbonisierung können ca. 15 bis 17 Zyklen für das Er-

reichen einer Dichte von 1,7 g/cm3 erforderlich sein [5]. Diese Angaben sind für das Referenzmaterial 

nicht bekannt. Mit 43 bis 63 GPa ist der Biegemodul der C/C-Profile mit dem Benchmark vergleichbar. 

Eine Gegenüberstellung der übrigen Eigenschaften des Benchmarks und der C/C-Pultrusionsprofile ist 

in Abbildung 35 zu sehen. In der Darstellung wurden auch die L-Profile aus AP 9 berücksichtigt. Hin-

sichtlich der Biegefestigkeit sind unter den Referenzproben nur 3 mit einer Festigkeit von über 250 MPa. 

Alle anderen weisen eine Festigkeit unter 220 MPa auf.  

 

Abbildung 35: Vergleich der Eigenschaften der im Projekt entwickelten C/C-Profile mit dem Referenzmaterial der PA-Mitglieder.  

3.4 Arbeitspaket 7: Atmosphärisches Plasmaspritzen (APS) 

Durchgeführte Arbeiten  

Auf Basis einer Literaturrecherche [6-9] und in Absprache mit dem PA wurden zunächst die folgenden 

Schichtsysteme als grundsätzlich geeignet für die Applikation auf C/C-Substraten und die angestrebte 

thermozyklische Beanspruchung ausgewählt: 

• Zwischenschicht: 

o Keine 

o Mo 

o W 

• Deckschicht 

o Al2O3 

o Al2O3-6%Cr2O3 

o Al2O3-40% TiO2 

o (Al0,35Cr0,57Ti0,08)2O3 (experimenteller Mischkristall) 
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Hierbei erfolgte eine Kombination aus unterschiedlichen Zwischenschichten und den jeweiligen Deck-

schichten, um das bestgeeignete Schichtsystem zu finden. Die Haftfestigkeit der Schichten sowie deren 

Widerstandsfähigkeit gegenüber thermozyklischen Beanspruchungen werden neben dem Schichtsys-

tem (Werkstoffe, Schichtarchitektur, und -mikrostruktur) wesentlich durch das Schicht-Substrat-Inter-

face beeinflusst. Aus diesem Grund wurde neben den Schichtsystemen auch der Einfluss unterschied-

licher Oberflächenzustände (unbehandelt, gestrahlt, geschliffen, konventionelle C/C-Substrate mit SiC-

Oberfläche) betrachtet. Neben den in AP 2 bis 6 hergestellten pultrudierten C/C-Substraten wurden 

begleitend auch konventionelle C/C-Substrate aus dem PA betrachtet. Aus der Vielzahl an unterschied-

lichen Kombinationsmöglichkeiten aus Schichtsystem (Kombination Zwischenschicht und Deckschicht) 

und Substratzuständen ergab sich eine sehr breite, initiale Versuchsmatrix aus 48 Varianten (4 Ober-

flächenzustände x 3 Zwischenschichten x 4 Deckschichten). 

Die Beschichtung der jeweiligen Schichtsysteme erfolgte bei FE3 mittels F6-Plasmabrenner (GTV Ver-

schleißschutz GmbH, Luckenbach, Deutschland) und mit den in Tabelle 7 zusammengefassten Para-

metern. Diese Parameter stellen dabei das Ergebnis erster Prozessoptimierungsschritte dar, in denen 

vor allem die Wirtschaftlichkeit (Auftragswirkungsgrad, Auftragsrate), eine defektarme Mikrostruktur (ge-

ringer Anteil an Poren und Mikrorissen) und eine gute Schicht-Substratanbindung (ohne Delaminatio-

nen) als Zielparameter betrachtet wurden.  

Werkstoff 
Strom-
stärke  
in A 

Flussrate 
Plasmagase 

in l/min 

H2-An-
teil  

in % 

Verfahrgeschwin-
digkeit Brenner 

in m/s 

Pulverför-
derrate  
in g/min 

Mo 550 77 2,60 0,6 30 

W 500 80 12,50 0,5 80 

Si 450 61 9,84 0,4 13 

Al2O3 600 52 21,15 0,4 20 

Al2O3-6%Cr2O3 600 52 21,15 0,4 20 

Al2O3-40%TiO2 600 55 18,18 0,4 20 

(Al0,35Cr0,57Ti0,08)2O3 600 60 16,67 0,4 20 

Tabelle 7: APS-Beschichtungsparameter mit F6-Plasmabrenner für die untersuchten Schichtsysteme. 

 

Abbildung 36: Einfluss der APS-Prozessparameter auf eine Mo-Beschichtung: erhöhte Prozessthermik führt zu starker Oxidation 

und Delamination (a) mit optimierten Parametern entsprechend Tabelle 7 (b). 
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Analog zu den makroskopischen Beobachtungen zeigen auch die in Abbildung 39 dargestellten licht-

mikroskopischen Querschliffaufnahmen der untersuchten Schichtsysteme auf gestrahlten pultrudierten 

C/C-Proben mit unidirektionaler Faserorientierung gehäuft Risse im Substrat unterhalb des Schicht-

Substrat-Interfaces , die auf eine unzureichende mechanische Integrität der Substrate bzw. Schädigung 

dieser durch die Strahlvorbehandlung hinweisen. 

 

Abbildung 39: Zusammenfassung lichtmikroskopische Aufnahme der untersuchten Schichtsysteme auf pultrudierten C/C-Subs-

traten mit unidirektionaler Faserorientierung. 
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Abbildung 40: Unterschiede in der Oberflächenrauheit zwischen konventionellen C/C-Substraten mit biaxialem Gewebe und 

pultrudierten C/C-Proben mit multiaxialer Verstärkung (Triaxialgelege). 

C/C-Pultrudate mit multiaxialer Faserorientierung (Triaxial-Gelege) wiesen insofern eine verbesserte 

Beschichtbarkeit auf, dass eine Beschichtung ohne vorherige Substratvorbehandlung möglich war. Als 

ursächlich dafür, dass kein Aufrauen der C/C-Substrate durch Strahlen notwendig war, wird die im Ver-

gleich zu den pultrudierten C/C-Werkstoffen mit unidirektionaler Faserorientierung leicht erhöhte Rau-

heit angenommen. Die Nähfäden des Triaxial-Geleges stellten dabei vermutlich wichtige Verklamme-

rungsmöglichkeiten für die thermisch gespritzten Schichten dar. Abbildung 41 zeigt die erfolgreiche 

großflächige (40 cm x 5 cm) Applikation der betrachteten Schichtsysteme auf den erzeugten C/C-Pultru-

daten. 

 

Abbildung 41: Erfolgreiche großflächige Applikation der untersuchten Schichtsysteme auf pultrudierten C/C-Substraten ohne Ab-

platzungen. 

Vereinzelt traten jedoch auch bei den multiaxialverstärkten C/C-Pultrudaten interne Delaminationen 

nach dem Beschichtungsprozess auf. Wie in Abbildung 42 dargestellt, erfolgte das Versagen deutlich 

unterhalb des Schicht-Substrat-Interfaces im Inneren des Substrats. Die Haftfestigkeit der Beschichtung 

ist daher nicht als ursächlich anzusehen; vielmehr deutet das Schadensbild auf eine unzureichende 

interlaminare Festigkeit des C/C-Substrats hin. Die Versagensstelle lag dabei überwiegend im Bereich 

der ±45°-Faserlagen. Bei nachinfiltrierten pultrudierten C/C-Profilen mit multiaxialer Faserorientierung 

wurde dieser Versagensfall nicht mehr beobachtet, sodass davon ausgegangen werden kann, dass das 

Problem durch eine Nachinfiltration behoben werden kann.  
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Abbildung 42: Delamination beschichteter C/C-Pultrudate mit multiaxialer Verstärkung: Ablösung innerhalb des C/C-Substrats (a); 

Delaminationsriss innerhalb des C/C-Substrats im Querschliff (b). 

3.5 Arbeitspaket 8: Nachweisuntersuchungen 

Durchgeführte Arbeiten  

Eine Bestimmung der Haftzugfestigkeit der Schichtsysteme war für die unterschiedlichen pultrudierten 

Substrate nur eingeschränkt möglich, da aufgrund der defektreichen Mikrostruktur der Proben und der 

hohen Druckkräfte beim Kleben (70 N/mm²) eine Schädigung der Substrate auftrat. Die höchste ermit-

telte Festigkeit im Haftzugversuch lag bei ca. 5 MPa, wobei stets das Substrat versagte, sodass keine 

Aussage über die Haftfestigkeit der Beschichtung getroffen werden kann. Um die thermisch gespritzten 

Schichtsysteme und C/C-Pultrudate hinsichtlich ihrer Funktions- und Leistungsfähigkeit zu testen, wur-

den unterschiedliche Prüfmethoden durchgeführt, wobei ein zentraler Punkt auf Ofenversuchen lag. Die 

Testregime wurden dabei in Absprache mit dem PA festgelegt und fortlaufend angepasst. 

Für die initiale Bewertung der Eignung der thermisch gespritzten Schichtsysteme (Versuchsreihe 1) 

wurden die beschichteten Proben bei 1000 °C für eine Stunde in Argon-Atmosphäre gehalten und an-

schließend an Luft abgekühlt. Um den oxidativen Angriff zu beschleunigen, erfolgte in Versuchsreihe 2 

eine Anpassung der Ofenatmosphäre auf Luft bei ansonsten gleichen Bedingungen. Um die thermozyk-

lische Beanspruchung genauer zu untersuchen, erfolgte in Versuchsreihe 3 die Prüfung erneut unter 

Schutzgas, wobei ein Zyklus aus einer 15-minütigen Ofenphase bei 600 °C bzw. 1000 °C und einer 

kurzen, raschen Abkühlphase an Luft. Hierbei wurden insgesamt 15 Zyklen betrachtet. Für Versuchs-

reihe 4 erfolgte eine weitere Anpassung des Testregimes. Um keine Beeinflussung durch eine zuneh-

mende oxidative Schädigung an unbeschichteten Randbereichen bei steigenden Zyklenzahlen zu ha-

ben, erfolgte die Prüfung mit schnellem Aufheizen und Halten bei 1000 °C (ca. 3 min) und Abkühlen bis 

400 °C (ca. 2 min) vollständig im Ofen unter Argon-Atmosphäre. Mit diesem Testregime wurde die ther-

mozyklische Beständigkeit der beschichtete C/C-Pultrudate für 30 bzw. 50 Zyklen überprüft. Abschlie-

ßend erfolgte noch einmal ein Ofenversuch zur Beurteilung der Schutzwirkung der Beschichtungen ge-

genüber Oxidation bei 4 Temperaturstufen (400 °C bis 1000 °C) unter Luft, bei denen der Masseverlust 

der Proben für jeweils 5 Zyklen je eine Stunde und Abkühlung an Luft ermittelt wurde. 

Neben der thermozyklischen Beständigkeit und Schutz gegenüber Oxidation soll die Beschichtung auch 

als Verschleißschutz wirken. Hierfür wurden die Verschleißraten von beschichteten und unbeschichte-

ten C/C-Pultrudaten mittels Rubber-Wheel nach ASTM G65 überprüft (Prüfkraft: 130 N, Prüfdauer: 

1 min). Die Mikrostruktur der Beschichtungen vor und nach den Ofenversuchen wurde anhand von 

Querschliffen mittels Lichtmikroskop und Rasterelektronenmikroskop stets begleitend untersucht. 
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Erzielte Ergebnisse 

Abbildung 43 zeigt die in Versuchsreihe 1 untersuchten Schichtsysteme auf konventionellen C/C-Subs-

traten vor und nach dem Ofenversuch (1000 °C, 1h, Ar-Atmosphäre). Die Wolfram-Zwischenschichten 

führen infolge der Bildung poröser Wolframoxide (grün) zum Versagen des Schichtsystems. Eine oxi-

dative Schädigung der C/C-SiC-Substrate wird hingegen nicht deutlich, sodass davon ausgegangen 

werden muss, dass bereits bei geringen Mengen von Restsauerstoff in der Schutzgasatmosphäre Wolf-

ram-Zwischenschicht nicht eingesetzt werden kann. Abbildung 44 verdeutlicht die starke Oxidbildung 

der Wolfram-Zwischenschicht, die mit einer erheblichen Volumenzunahme einhergeht und so zum Ab-

lösen der Beschichtung führt. Interessant ist hierbei, dass die Oxidation der Wolfram-Zwischenschicht 

vor allem am Rand auftritt, während weiter im Zentrum der Probe die Oxidation nur an einer Stelle, die 

durch einen Riss eine erhebliche Schädigung aufweist, auftritt. Das gesamte Schadensbild legt nahe, 

dass dieser Riss zunächst als Folge der durch die Oxidbildung am Rand verursachten Delamination 

entstand und die Wolframschicht danach an dieser Fehlstelle oxidierte. Diese Ergebnisse deuten bereits 

darauf hin, dass die Deckschicht trotz ihrer Porosität und dem Auftreten von Mikrorissen eine wirksame 

Barriere gegenüber Oxidation darstellt bzw. diese signifikant verlangsamt. Alle übrigen Schichtsysteme 

haften auch nach dem Ofenversuch fest auf den konventionellen C/C-Substraten. Eine vollständige 

Delamination tritt bei allen untersuchten Schichtsystemen ohne Wolfram-Zwischenschicht ungeachtet 

der Substratoberfläche nicht auf.  

 

Abbildung 43: In Versuchsreihe 1 untersuchte Schichtsysteme auf konventionellen C/C-Substraten vor und nach Ofenversuch 
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Abbildung 44: Lichtmikroskopische Querschliffaufnahmen einer Al2O3-TiO2 60/40 Deckschicht mit Wolfram-Zwischenschicht nach 

dem Ofenversuch: lokale Wolframoxidbildung (rote Pfeile) führt zu Delamination des Schichtverbunds. 

Die in Abbildung 45 exemplarisch dargestellten Querschliffaufnahmen zeigen die mit Al2O3-40%TiO2 

mit und ohne Mo-Zwischenschicht beschichteten Proben auf konventionellen C/C-Substraten nach dem 

Ofenversuch. Die Aufnahmen verdeutlichen, dass Beschichtungen auf der geschliffenen C/C-Oberflä-

che nach dem Ofenversuch in den Querschnittaufnahmen eine starke Delamination aufweisen. Auch 

bei den durch Strahlen vorbehandelten Substraten konnte eine lokale Delamination zwischen thermisch 

gespritzter Schicht und dem Substrat gehäuft beobachtet werden, wenn auch in einem geringeren Aus-

maß als bei den geschliffenen Proben. Die beste Haftung zeigten die Beschichtungen auf den unbe-

handelten C/C-Proben. Hierbei wirkten sich vor allem die topographischen Unterschiede, die beim 

Wechsel der Faserorientierung infolge der Gewebestruktur entstehen, positiv auf die Verklammerung 

der Beschichtung aus. Unabhängig von der Oberflächenstrukturierung des Substrats und der Zwischen-

schicht (mit oder ohne Mo-Zwischenschicht) wiesen alle Proben vereinzelte Risse auf, die meist durch 

den kompletten Schichtquerschnitt verliefen.  

 

Abbildung 45: Lichtmikroskopische Querschliffaufnahmen der mit Al2O3-40%TiO2 beschichteten Proben auf konventionellen C/C 

Substraten nach dem Ofenversuch. 
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Wie in Abbildung 46 exemplarisch dargestellt, zeigen dabei alle in der Versuchsreihe 1 untersuchten 

Deckschichtsysteme in Bezug auf den Einfluss der Oberflächenstrukturierung und Rissneigung ein ähn-

liches Verhalten. 

 

Abbildung 46: Vereinzelte Bildung von Rissen über den Querschnitt bei allen Proben unabhängig vom Deckschichtsystem. 

In einer zweiten Versuchsreihe wurden kommerzielle C/C-SiC-Substrate sowie die ersten C/C-Pultru-

date mit unidirektionaler Faserorientierung in einem leicht veränderten Ofenversuch getestet. Um die 

mögliche Schutzwirkung gegenüber Oxidation beurteilen zu können, wurden die Proben diesmal bei 

600 °C bzw. 1000 °C für eine Stunde in Luftatmosphäre geprüft. Zudem wurde durch Auftragen eines 

Versieglers versucht, die unbeschichteten Randbereiche zu schützen. Dies erwies sich jedoch als nicht 

zielführend. Abbildung 47 zeigt die untersuchten Proben vor und nach dem Ofenversuch bei einer Prüf-

temperatur von 1000 °C. Schichten auf konventionellen C/C-SiC-Substraten zeigten keine Delamination 

der Schicht, während die beschichteten C/C-Pultrudate versagten. Das Versagen fand jedoch nicht am 

Schicht-Substrat-Interface statt. Vielmehr versagten die C/C-Pultrudate mit unidirektionaler Faserorien-

tierung intrinsisch. Ursachen hierbei liegen in den initial hergestellten C/C-Pultrudaten und werden in 

Kapitel 3.2 näher beschrieben. Aufgrund des Versagens der C/C-Pultrudate wurden die Versuche bei 

einer geringeren Prüftemperatur von 600 °C wiederholt. Auch hier zeigen die pultrudierten Proben, wie 

in Abbildung 48 zusammengefasst, erhebliche Beschädigungen auf, infolgedessen auch die Beschich-

tung geschädigt wurde. 
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Abbildung 47: Aufnahmen der Proben vor und nach dem Ofenversuch bei 1000 °C für 1 h an Luft. 

 

Abbildung 48: Aufnahmen der Proben vor und nach dem Ofenversuch bei 600 °C für 1 h an Luft. 
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Querschliffaufnahmen der auf den konventionellen C/C-SiC-Substraten applizierten Schichten sind in 

Abbildung 49 dargestellt. Hierbei zeigte sich, dass alle untersuchten Schichtsysteme bei einer Prüftem-

peratur von 600 °C den Ofenversuch ohne signifikante Schädigungen absolvieren. Bei einer Prüftem-

peratur wiesen Al2O3, Al2O3-6%Cr2O3 sowie (Al,Cr,Ti)2O3-Mischkristallschichten auf Mo-Zwischen-

schichten lokal zum Teil erhebliche Delamination auf. Darüber hinaus zeigten alle untersuchten Schicht-

systeme – wie bereits in der ersten Versuchsreihe beobachtet – vereinzelte Mikrorisse in der Beschich-

tung. Das Schichtsystem Yb2Si2O7 mit Si-Zwischenschicht zeigte die geringsten Veränderungen / Risse 

und wurde daher für den weiteren Projektverlauf als favorisierte Lösung für den Einsatz bei sehr hohen 

Temperaturen (1000 °C) angesehen. Querschliffaufnahmen des unbeschichteten C/C-SiC-Substrats 

zeigten deutliche Spuren des oxidativen Angriffs bei der Prüftemperatur von 1000 °C, die sich durch 

das Auflösen der C-Bereiche bemerkbar machen, wohingegen die beschichteten Proben keine derartige 

Zersetzung der darunterliegenden C-Bereiche zeigen.  

 

Abbildung 49: Querschliffaufnahmen der in Versuchsreihe 2 untersuchten Schichtsysteme, Beschichtungen bei 600 °C zeigen 

keine Schädigung, bei 1000 °C zeigen Al2O3, Al2O3-6%Cr2O3 und (Al,Cr,Ti)2O3 auf Mo-Zwischenschicht deutliche Schädigung, 

erheblicher Substratangriff bei unbeschichteten C/C-SiC-Substraten bei 1000 °C. 

 

Abbildung 50: Oxidationsschutzwirkung der mit Yb2Si2O7 / Si-Zwischenschicht beschichteten Proben bei 1000 °C, 1 h an Luft; 

erheblicher oxidativer Angriff des Substrats am unbeschichteten Rand; intaktes C/C-SiC-Substrat im Inneren. 
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Deutlicher wird die Oxidationsschutzwirkung der Beschichtung an der in Abbildung 50 exemplarisch 

gezeigten Querschliffaufnahme vom Randbereich einer mit dem Yb2Si2O7/Si-Schichtsystem beschich-

teten C/C-SiC-Probe. Die Aufnahme zeigt deutlich, dass am unbeschichteten Randbereich ein erhebli-

cher oxidativer Angriff stattfindet, der zum Auflösen der C-Bereiche führt, wobei nur noch ein Si bzw. 

SiC-Skelett zurückbleibt. Dementgegen ist kein oxidativer Angriff im vergleichbaren Ausmaß unterhalb 

der Beschichtung in Richtung der Probenmitte zu beobachten. Dies lässt den Schluss zu, dass die 

Beschichtung dort, wo sie flächendeckend appliziert wird, den oxidativen Angriff auf das C/C-Substrat 

erheblich verlangsamt. 

Auf Basis der Ergebnisse der ersten und zweiten Versuchsreihe konzentrierten sich die weiteren Arbei-

ten vor allem auf Yb2Si2O7 als Deckschicht. In einer dritten Versuchsreihe wurden daher sowohl kon-

ventionelle C/C-SiC-Substrate als auch C/C-Pultrudate mit multiaxialer Faserorientierung beschichtet 

und hinsichtlich der zyklischen Beständigkeit geprüft. Hierfür wurde das Ofenregime wie folgt mit dem 

PA abgestimmt: 

• 1 Zyklus: 1000 °C, Ar-Atmosphäre, 15 min, Abkühlung an Luft (T = 981,37e-0,214t, t in min, T 

in °C) 

Abbildung 51 zeigt die in Versuchsreihe 3 untersuchten beschichteten Versuchsproben nach 1, 5, 10 

bzw. 15 Zyklen. Hierbei zeigt sich deutlich, dass die auf konventionellen C/C-SiC-Substrate applizierten 

Schichtsysteme keine Delamination oder Makrorissbildung aufweisen. 

 

Abbildung 51: Aufnahmen der mit Yb2Si2O7-Schichtsystemen beschichteten konventionellen C/C-SiC-Substrate und C/C-Pultru-

date nach thermozyklischem Ofenversuch (1 Zyklus: 15 min, Ar-Atmosphäre, 1000 °C, Abkühlung an Luft). 
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Im Vergleich zur vorherigen Versuchsreihe überstehen auch die C/C-Pultrudate mit multiaxialer Faser-

orientierung die anfänglichen Prüfzyklen. Mit fortschreitender Testzeit führte jedoch der an den unbe-

schichteten Rändern der Proben stattfindende oxidative Angriff zunehmend zur Zersetzung des C/C-

Substrats, sodass es nach 10 bis 15 Zyklen keine ausreichende Stützwirkung für die Beschichtung mehr 

gab. Festzuhalten ist hierbei, dass die untersuchten Schichtsysteme grundsätzlich eine gute Wider-

standsfähigkeit gegenüber der thermozyklischen Beanspruchung aufweisen. Das Versagen der Probe 

passiert infolge des oxidativen Angriffs während der Abkühlphase bzw. durch Restsauerstoff in der 

Ofenatmosphäre an unbeschichteten Rändern der Proben. 

Analog zu den in Abbildung 50 gezeigten Beobachtungen auf konventionellen C/C-SiC-Substraten 

zeigte sich ein ähnliches Verhalten bei den Beschichtungen auf den C/C-Pultrudaten mit multiaxialer 

Faserorientierung. Abbildung 52 zeigt dies exemplarisch anhand einer Querschliffaufnahme eines mit 

dem Yb2Si2O7-Si-Schichtsystem beschichteten C/C-Pultrudats mit multiaxialer Faserorientierung. 

 

Abbildung 52: Oxidativer Angriff an unbeschichteten Seitenflanken der Yb2Si2O7/Si beschichteten C/C-Pultrudaten mit multiaxialer 

Faserorientierung nach 10 Zyklen. 
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Variante Substrat 
Zwischen-

schicht 
Deckschicht 

1 

C/C-Pultrudat, nachinfiltriert 

75 µm Mo 
100 µm Yb2Si2O7 

2 250 µm Yb2Si2O7 

3 
150 µm Mo 

100 µm Yb2Si2O7 

4 250 µm Yb2Si2O7 

5 
75 µm Si 

100 µm Yb2Si2O7 

6 250 µm Yb2Si2O7 

7 

150 µm Si 

100 µm Yb2Si2O7 

8_1 

250 µm Yb2Si2O7 

8_2 Gradiertes C/C-Pultrudat Gr8Si10, nachinfiltriert 

8_3 Gradiertes C/C-Pultrudat Si20, nachinfiltriert 

8_4 Gradiertes C/C-Pultrudat Si20 

8_5 C/C-Referenz 1 

8_6 C/C-Referenz 2 

Tabelle 8: Zusammenfassung der in der Versuchsreihe 4 untersuchten Schichtsysteme. 

Jede Variante wurde zusätzlich zum as-sprayed-Zustand in einem wärmebehandelten Zustand unter-

sucht, bei dem die beschichteten Proben stufenweise zunächst auf 900 °C (1 h Haltezeit) und dann auf 

1200 °C (4 h Haltezeit) unter Ar-Atmosphäre und anschließend im Ofen unter Schutzgas abgekühlt wur-

den. Dies diente dazu, die überwiegend amorphe Yb2Si2O7-Deckschicht vor der thermozyklischen Be-

anspruchung zu kristallisieren. Hierbei sei zu erwähnen, dass Schichtsysteme mit Mo als Zwischen-

schicht bei dieser Wärmebehandlungsroutine eine hohe Ausfallwahrscheinlichkeit aufwiesen, wobei das 

Versagen stets am Interface zwischen C/C-Pultrudate und Mo-Zwischenschicht auftrat. Eine mögliche 

Ursache für diese Delamination könnte die Bildung von Mo2C sein. Abbildung 54 zeigt den Verlauf der 

Ofentemperatur sowie die Röntgendiffraktogramme der Deckschicht. 

 

Abbildung 54: Kristallisation der amorphen Yb2Si2O7 beschichteten Proben durch gestufte Wärmebehandlung bis 1200 °C unter 

Ar-Atmosphäre. 
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4 Verwendung der Zuwendung 

In nachfolgender Tabelle 9 ist die Aufteilung der erhaltenen Verwendung auf die Einzelansätze des 

Finanzierungsplans dargestellt. Abweichungen im Vergleich zum Antrag sind in den geänderten Sätzen 

für Personalausgaben begründet. 

FE1 (PVW) 
 

FE2 (IWU) 
 

FE3 (WOT) 

 Σ   Σ   Σ 

A.1 22,53  A.1 21,48  A.1 12,40 

A.2 10,94  A.2 5,91  A.2 6,00 

A.3 11,25  A.3 4,47  A.3 5,00 

Tabelle 9: Verwendung der Zuwendung im Bewilligungszeitraum 01.07.2023 – 31.12.2025. 

▪ Geräte (Einzelansatz B des Finanzierungsplans) 

In 2024 wurde wie geplant ein Harzbad durch FE 2 (4.200 € netto) beschafft. 

▪ Leistungen Dritter (Einzelansatz C des Finanzierungsplans) 

Es wurden wie geplant keine Leistungen Dritter in Anspruch genommen. 
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Hexa    Hexamethylentetramin 

FVG     Faservolumengehalt 

DoE     Statistischer Versuchsplan (Design of Experiment) 

Gew.-%  Gewichtsprozent 
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