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Kurzfassung. Funktionsschichten mit hoher elektrischer Leitfdhigkeit konnen auf
verschiedenen Wegen auf Strukturen aufgetragen werden. Eine besonders effektive
Variante ist das Auftragen in Form eines Leitlackes. Relevant sind solche leitfahigen
Schichten beispielsweise im Flugzeugbau, wo sie als Blitzschutz auf
Flugzeugstrukturen verwendet werden. Hierzu miissen die elektrisch leitfahigen
Schichten besonders homogen sein. Zur Untersuchung des Trocknungsverhaltens
solcher Leitlackschichten beziiglich Schichtdicke und Leitfdhigkeit und damit zur
Qualitétssicherung des Herstellungsverfahrens ist die Wirbelstrommethode geeignet,
da sie beriihrungslos verwendet werden kann und sehr schnell arbeitet. Daher kann
sie bereits im fliissigen Zustand der Leitlackschicht eingesetzt werden. Dieser
Beitrag zeigt experimentelle Ergebnisse von Wirbelstrommessungen an elektrisch
leitfadhigen Lacken bei Variation verschiedener Parameter. Die aufgezeichneten
Kurven werden diskutiert und Ansdtze zur Separierung der Schichten durch
Nutzung der Mehrfrequenz-Technik gezeigt.

EinfUhrung

Eine aktuelle Fragestellung ist der Blitzschutz von Flugzeugkomponenten aus
Faserverbundwerkstoffen. Anstatt ein Netz aus Kupferdraht um die AuBenhaut der
Flugzeuge zu legen, wird alternativ die Verwendung von elektrisch leitfdhigen Lacken
untersucht. Die Leitfahigkeit dieser Schichten muss homogen sein, um im Falle des
Blitzschlags kritische, lokale Stromdichten zu vermeiden. Deshalb ist es wichtig, die Dicke
bzw. die Leitfdhigkeit der Leitlacke wihrend des Auftragens zu kontrollieren. Solche
Leitlacke bestehen prinzipiell aus einem Epoxidharz, Leitpartikeln und einem Verdiinner.
Wihrend des Trocknens verdampft der Verdiinner und die Struktur schrumpft, wodurch die
Partikel perkolieren und eine leitfdhige Schicht ausbilden. Verschiedene Parameter
beeinflussen das Trocknungsverhalten der Schicht. Dazu gehéren die Grofe der
beschichteten Fldche, die Schichtdicke, die Zusammensetzung des Leitlacks, die GroB3e und
Geometrie der Partikel und das Material des Substrats. Zusitzlich wird die Messung durch
StorgroBen aus der Wirbelstrompriifung selbst beeinflusst, wie zum Beispiel dem Abstand
zwischen dem Sensor und der Schicht (Lift OfY).
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Dieser Beitrag zeigt experimentelle Ergebnisse von Wirbelstrommessungen bei Variation
folgender Parameter:
*  Grundsubstart
* Schichtdicke
* Fliachenwiderstand

Es wird gezeigt, das verschiedene Schichten durch das Vergleichen der Messkurven
voneinander separiert werden konnen, wenn die Messungen sofort nach dem Auftragen
begonnen werden. Das zukiinftige Ziel dieser Arbeit ist aber, die verschiedenen Schichten
durch eine Messung zu einem beliebigen Zeitpunkt der Trocknungsphase voneinander zu
separieren.

1 Theoretische Grundlagen

Leitlacke bestehen aus einer Matrix aus dem Trigerstoff (Polymermatrix) und den
elektrisch leitfahigen Partikeln (Leitpartikeln). Wenn sich Bereiche von Leitpartikeln zu
grofleren, direkt verbundenen Gebieten zusammenschlieBen, stellt sich eine elektrische
Leitfdhigkeit des Gesamtsystems ein. Die Ausbildung von leitfdhigen Gebieten in
definierten Strukturen bei zufélliger Verteilung von leitfdhigen Partikeln in der Matrix wird
mit Hilfe der Perkolationstheorie beschrieben. Ab einer bestimmten Menge von
Leitpartikeln in der Polymermatrix haben die einzelnen Partikel Kontakt zueinander und
bilden einzelne Leitbahnen aus. Wenn sich aus diesen Leitbahnen ein ganzes
dreidimensionales Netzwerk aus Leitpartikeln bildet, ist die Schicht auch makroskopisch
elektrisch leitfahig. Die Polymermatrix verhértet wihrend der Trocknung des Lackes,
wodurch die Fiillpartikel in ihrer Position fixiert werden. Durch Losungsmittelentweichung
und Vernetzungsprozesse konnen die Schichten wihrend der Trocknung schrumpfen. Der
Schrumpfungsprozess verbessert finale elektrische Leitfahigkeit der Schicht, weil die
Partikel stirker aneinander gedriickt werden. Wéhrend der Trocknung der Leitlackschicht
lauft vereinfacht beschrieben der folgende Prozess ab. Zunidchst sind die Teilchen
gleichmiBig im Volumen verteilt. Zu diesem Zeitpunkt t1 hat die Schicht eine maximale
Dicke und gleichzeitig keine oder eine sehr geringe elektrische Leitfahigkeit, die durch
erste Leitpfade entsteht, die die Leitpartikel in der Polymermatrix bilden. Wahrend der
Trocknung des Films schrumpft die Polymermatrix je nach ihrer Zusammensetzung mehr
oder weniger stark zusammen. Das zeigt sich in einer Abnahme der Schichtdicke.
Zusatzlich steigt die Leitfdhigkeit der Schicht an, weil die Leitpartikel durch die
Schrumpfung der Schicht besseren Kontakt zueinander finden, bzw. aufeinander gedriickt
werden (t2). Zum Zeitpunkt t3 ist die Trocknung vollstindig abgeschlossen. Zu diesem
Zeitpunkt hat die Schicht ihre maximale elektrische Leitfahigkeit (63) und ihre minimale
Dicke erreicht. Wihrend der Trocknung einer Leitlackschicht wird also zum einen die
Schichtdicke sinken, als auch die Leitfdhigkeit steigen. Beide Parameter beeinflussen das
Wirbelstromsignal. Relevant fiir die Funktionsfdhigkeit der Schicht ist der finale
Flachenwiderstand, eine Kombination aus finaler Schichtdicke und finaler Leitfdhigkeit. Da
eine Erweiterung der Schicht nur im fliissigen Zustand der Schicht moglich ist, liegt die
Herausforderung in diesem Projekt darin, noch im fliissigen Zustand der Schicht die
Wirbelstrommessungen aufzunehmen, und von diesen Messwerten auf den finalen
Flachenwiderstand der Schicht zu schlie3en. [1, 2, 3, 4]



2 Durchfuihrung der Experimente

2.1 Probenherstellung

Die in der Arbeit verwendeten Leitlacke bestehen aus einem Epoxidharz, Leitpartikeln und
Verdiinner, die in einem Massenverhiltnis von 80% gemischt sind. Die Leitpartikel
bestehen aus mit Silber beschichtetem Kupfer. Die Komponenten wurden so ausgewihlt,
dass die Lacke innerhalb von 24 Stunden bei Raumtemperatur trocknen. Nach dem
Anmischen der Lacke wurden die Lacke auf das Substrat aufgebracht. Hierfiir nutzt man
60x60mm grofle Kupferfolien mit einer, in der Mitte geédtzten rechteckigen Aussparung von
40x40mm. Die Schablonen wurden in drei Dicken hergestellt — 80pum, 160um und 240um.
Der Leitlack wird mittels eines Rakels in die Aussparung gegeben, so dass eine
Schichtdicke in Abhdngigkeit der verwendeten Schablone erzielt wird. Insgesamt wurden
23 Proben hergestellt. Bei den hier vorgestellten Ergebnissen handelt es sich um 13 Proben
auf einem keramischen Substrat und 10 Proben um ein Substrat aus kohlefaserverstarktem

Kunststoff. [4]
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Abbildung 1. schematische Darstellung des Auftragsverfahrens.

2.2 Wirbelstrommessungen

Die Wirbelstrommessungen wurden mit einem im Fraunhofer IKTS-MD entwickelten
Labor-System auf Basis des EddyCus®-Systems, das aus einem speziellen Sensor zur
Kontaktierung an fliissigen Schichten, einer Elektronik zur Steuerung der Messung und
einer Software fiir die Datenanalyse besteht, durchgefiihrt. Der Sensor ist in einem
Prizisionspositioniertisch integriert um eine exakte Einstellung des Lift Off zu
ermdglichen. Das System erlaubt eine automatische Datenaufnahme iiber mehreren
Frequenzen von 100kHz bis 20MHz. Es wurden so iiber 24 Stunden Messdaten aller 30
Sekunden aufgenommen. Die aufgenommenen Daten wurden mittels MatLab-Programm
analysiert und in verschiedenen Diagrammen ausgegeben. [1, 2]

2.3 Referenzmessungen

Um Referenzdaten iiber die Eigenschaften der Schichten zu erhalten, wurden nach der
Trocknung der finale Flichenwiderstand R F sowie die finale Schichtdicke d an jeder
Probe bestimmt. Die Schichtdicke wurde mit dem Laserprofilometer und der
Flachenwiederstand mit einem 4-Spitzen-Messgerit gemessen. [5]



3 Ergebnisse

3.1 Trocknungsverhalten nasser, leitfahiger Schichten auf keramischen Substraten

Zunichst wurden die Ergebnisse der Wirbelstrom-Messungen an den Proben auf
keramischem Substrat untersucht. Diese Substrate haben zunichst den Vorteil, dass sie eine
sehr glatte Oberflache haben und damit sehr gute Haftungseigenschaften mit den Leitlacken
aufweisen, zum anderen aber auch keine elektrische Leitfahigkeit aufweisen und somit das
Verhalten des Wirbelstromsignals allein durch die Leitlackschicht beeinflusst wird.
Abbildung 2 zeigt beispielhaft die Trocknungskurven bei 10 MHz, welche als Real sowie
Imaginir Teil der komplexen Spannung dargestellt sind. Die Messwerte sind auf den Start-
Wert normiert und iiber die Trocknungszeit logarithmisch aufgetragen. Dabei bedeuten
gleiche Farben der Kurven eine gleiche Ziel-Schichtdicke, das heiflt es wurde die gleiche
Schablone verwendet. Es ist erkennbar, dass bei geringer Schichtdicke die Anderungen im
Wirbelstromsignal zeitiger beginnen. Es ist aber auch erkennbar, dass die Zielschichtdicke
nicht sicher erreicht wird, sondern auf Grund des Applikationsprozesses streut. Daher
wurden die Wirbelstromergebnisse im weiteren Verlauf nicht zu den angestrebten
Zielparametern korreliert, sondern zu den Referenzmessungen. Die diinnen Schichten, die
mittels einer Schablone 80um dick aufgetragen wurden, haben eine finale Schichtdicke
d,=56-61um und einen Fliachenwiderstand von Rg;=71,67-138mQ/0; die mittleren
Schichten (Dicke der Schablone von 160pum): d;=97-117um und Rp,=28,05-43,18mQ/o;
und die dicken Schichten (Dicke der Schablone von 240pum): d;=138-160um und Rp3=22,7-
27,16mQ/o.
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Abbildung 2. Imaginérteil (links) und Realteil (rechts) der komplexen Spannung iiber der Trocknungszeit in
logarithmischer Darstellung auf bei einer Messfrequenz von 10 MHz fiir Schichten mit unterschiedlicher
Schichtdicke auf dem keramischen Substrat

Besonders im Realteil in Abbildung 2 ist gut erkennbar, dass das Wirbelstromsignal
zunéchst kurz ansteigt, bevor es stark sinkt, wihrend die Leitfdhigkeit der Schicht massiv
steigt. Dieser schmale Peak kurz vor dem starken Absinken wurde ,,charakteristischer
Punkt“ genannt und folgend genauer untersucht. Die Abbildung 3 und 4 zeigen ein
mogliches Ergebnis: die Amplitude des Realteils des charakteristischen Punktes ldsst sich
sehr gut zum finalen Fldchenwiderstand der Schicht korrelieren. Ebenso ldsst sich der
Zeitpunkt des charakteristischen Punktes sehr gut zur Schichtdicke der Schicht korrelieren.



Korrelation zwischen am charakt. Punkt und Flachenwiderstand
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Abbildung 3. Amplitude Re(U) der komplexen Spannung am charakteristischen Punkt beil0,1 MHz als
Funktion des finalen Flichenwiderstandes in dem charakteristischen Punkt fiir Schichten auf keramischem
Substrat

180 Korrelation zwischen Zeitpunkt des charakt. Punktes und Schichtdicke
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Abbildung 4. Zeitpunkt des charakteristischen Punkt bei 10,1MHz als Funktion der finalen Schichtdicke fiir
Schichten auf keramischem Substrat

Dies bedeutet praktisch, dass die finale Schichtdicke bzw. der Flichenwiderstand
schon nach wenigen Minuten nach dem Auftragen durch den Zeitpunkt bzw. die
Amplitude des charakteristischen Punktes prognostiziert werden kdnnen. Ebenso koénnen
durch die unterschiedliche Art der Korrelation die Schichtdicke und der Flachenwiderstand
voneinander separiert werden.

Am Ende der Trocknungszeit bieten sich weitere Moglichkeiten, den finalen
Flachenwiderstand zu ermitteln. So kdnnen beispielsweise Schichten mit unterschiedlicher
Schichtdicken mittels Imaginirteil, Realteil oder auch der Phase bei definierten Frequenzen
beschrieben werden. In der Abbildung 5 ist beispielhaft der finale Flichenwiderstand iiber
der Amplitude des Imaginérteils am Ende der Trocknungszeit bei einer Priiffrequenz von
10 MHz dargestellt.



Korrelation zwischen Imaginarteil und Flaichenwiderstand
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Abbildung 5. Amplitude Im(U) komplexer Spannung bei 10 MHz als Funktion des finalen
Flachenwiderstandes fiir Schichten auf dem keramischen Substrat

3.2 Trocknungsverhalten  nasser, leitfahiger ~ Schichten auf Substrat aus
Kohlefaserverbundwerkstoff (CFK)

Die Nutzung von Grundsubstraten aus Kohlefaserverbundwerkstoffen (CFK) hat zum einen
die Herausforderung, dass die Oberfldche sehr rau ist, und die Schichten sich schwieriger
homogen auftragen lassen. Zudem haben die Substrate eine geringe, aber deutliche
messbare elektrische Leitfahigkeit, die zudem durch die Faserstruktur der Substrate nicht
homogen ist. Prinzipiell erregen sich aber vergleichbare Trocknungskurven wie auf dem
Grundsubstrat aus Keramik, wie Abbildung 6 zeigt. Allerdings gibt es auf diesem Substrat
keinen sogenannten ,,charakteristischen Punkt“. Beziiglich der Lift-Off-Abhangigkeit ist
bei diesen Substraten eine geringfiigig hohere Priiffrequenz von etwa 13 MHz besser
geeignet, weshalb die folgenden Ergebnisse bei dieser Frequenz gezeigt werden.
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Abbildung 6. Realteil Re(U) der komplexen Spannung iiber der Trocknungszeit in logarithmischer
Darstellung fiir die Schichten mit unterschiedlichen Schichtdicken auf CFK Substrat

Trotzdem bietet das Wirbelstromsignal am Ende der Trocknungszeit die
Moglichkeit, den finalen Flaichenwiderstand zu ermitteln, wie Abbildung 7 zeigt.
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Abbildung 7. Realteil Re(U) der komplexen Spannung bei 12,9MHz nach 70 Minuten Trocknungszeit als
Funktion des finalen Flichenwiderstandes der Schichten auf dem CFK Substrat

4 Vergleichsanalyse

Bei der Vergleichsanalyse wurden die Messdaten der Wirbelstrommessungen an Schichten
mit unterschiedlichen Schichtdicken bzw. Flichenwiderstinden sowie verschiedenen
Substraten (Keramik und CFK) in einer Ebene dargestellt. Dazu wurden die Ergebnisse
nach einem Ansatz der Mehrfrequenzanalyse miteinander verrechnet. Abbildung 8 zeigt
das Ergebnis. Danach wurde eine Trendlinie festgelegt und die Abweichungen berechnet.

Korrelation zwischen Wirbelstromsignal und Flachenwiderstand,
beide Substrate
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Abbildung 8. Betrag nach der Trocknung bei 12,9MHz als Funktion des finalen Flachenwiderstandes der
Schichten auf keramischen und CFK Substraten



Die Schichten auf beiden Substraten wurden je nach die Schichtdicke in drei
Bereiche geteilt: diinn, mittel und dick. Demgemal wurden die absoluten und relativen
Abweichungen berechnet:

Dicke d Flachenwiderstand Absolute Relative
Re Abweichung Abweichung
47 71 um 67,7 - 138 mQ/o A=17,54 mQ/o 6=11,76%
95—-117 um 28,05 — 54,8 mQ/o A=5,69 mQ/o 6=10,23%
138 — 164 pm 22,7 - 38,3 mQ/o A=3,19 mQ/o 0=9%

5 Zusammenfassung

Die Ansétze zur Separierung der Schichten mit unterschiedlichen Flachenwiderstinden,
Schichtdicken sowie auf verschiedenen Substraten im nassen Zustand durch Nutzung der
Mehrfrequenz-Technik, indem die Wirbelstrommessungen sofort nach dem Auftragen
angefangen sind, wurden gezeigt und diskutiert. ES gibt verschiedene Moglichkeiten, den
finalen Flachenwiderstand der Schichten aus Wirbelstrommessdaten im nassen Zustand der
Schicht zu ermitteln. Durch Nutzung eines speziellen ,,charakteristischen Punktes* in der
Trocknungskurve konnen sogar Schichtdicke und Flichenwiderstand voneinander separiert
werden. Das Verfahren sollte weiterentwickelt werden, um Schichten mit verschiedenen
Parametern im beliebigen Zeitpunkt der Trocknung separieren zu konnen. Zusitzlich
missen variierende Parameter wie Partikelart, -grof3e und Zusammensetzung der Schicht,
sowie die GroBe der Fliche der aufgetragenen Schicht untersucht werden. Der Aufbau
eines Geréteprototypen ist zum Zeitpunkt des Entstehen dieses Beitrages in Arbeit, ist aber
nicht Inhalt dieses Papers.
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