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OBERFLACHENZUSTAND UND FESTIGKEIT VON
KOMMERZIELLEM SILIZIUMNITRID

Kurzfassung

Die Festigkeit von Keramiken wird durch Defekte begrenzt. Diese Defekte entstehen
entweder wihrend der Herstellung im Gefiige der Keramik oder werden wihrend der
Fertigung von Proben an der Oberfldche eingebracht. Um die Festigkeit des Werkstoffes zu
messen, muss die Oberfldchenbearbeitung daher sehr sorgféltig durchgefiihrt werden. Dies ist
in der Regel mit groBem Aufwand verbunden und dementsprechend kostspielig. Auch die
Oberfliche keramischer Bauteile wird (zumindest in einigen Bereichen) bearbeitet. Daher ist
auch bei Bauteilen die Festigkeit und Zuverlédssigkeit von der Oberflichenbearbeitung
abhéngig.

Bei einem uniaxialen Spannungszustand sind nur Risse gefdhrlich, die senkrecht zur
Spannung orientiert sind. Bei einem biaxialen Spannungszustand spielt die Orientierung der
Risse aber keine Rolle. Zur Untersuchung des Einflusses von Oberflachendefekten ist daher
ein biaxiales Priifverfahren besser geeignet als ein uniaxiales. In dieser Arbeit wird der
Einfluss von verschiedenen Oberflichenzustinden auf die Festigkeit untersucht. Als
Priifmethode wird der biaxiale 4-Kugelversuch herangezogen.

Es konnte gezeigt werden, dass die Bearbeitungstechnik einen starken Einfluss auf die
mittlere Festigkeit der als Modellwerkstoff herangezogenen kommerziellen Siliziumnitrid-
keramik (Hersteller: FCT Ingenieurkeramik, Deutschland) und auf die Streuung der
Festigkeitswerte hat, wenn die durch die Bearbeitung erzeugten Defekte groBer und héufiger
als die Defekte im Inneren des Werkstoffes sind. Beim Schleifen mit grobkoérnigen oder
schlecht geschirften Schleifscheiben kommt es zu einer deutlichen Verringerung der
Probenfestigkeit. Beim nachtriglichen Polieren werden die beim Schleifen eingebrachten
Fehler weitgehend beseitigt und die mittlere Festigkeit ist hoch. Es werden aber vereinzelt
neue oberflichennahe Defekte freigelegt, die zu einer betrdchtlichen Streuung der Festigkeit
fiihren. Durch eine eigens entwickelte Wiarmebehandlung ist es gelungen einen Grof3teil der
oberflachlichen Defekte auszuheilen. Es bildet sich eine diinne Glasschicht an der Oberflache,
welche die Risse und Poren verklebt sofern diese nicht zu tief in das Material hineinreichen.
Mit dieser Warmebehandlung konnte die mittlere Festigkeit stark erhoht und die Streuung der
Festigkeitswerte deutlich verringert werden.

Aufgrund der hohen Bearbeitungskosten und in manchen Fillen auch aufgrund der Geometrie
der Bauteile ist eine Erhohung der Oberfldchenqualitit durch eine bessere Endbearbeitung oft

nicht moglich. Daher ist eine Kombination aus einer guten Oberflichenbearbeitung und der



entwickelten Wairmebehandlung ein interessanter Ansatz, die Festigkeit, Standzeit und
Zuverlassigkeit von Bauteilen aus Siliziumnitrid mit geringem Aufwand und daher auch zu

geringen Kosten zu verbessern.

Schliisselbegriffe: Siliziumnitrid, 4-Kugelversuch, Festigkeit, Defekte, Warmebehandlung



SURFACE CONDITION AND STRENGH OF COMMERCIAL SILICON
NITRIDE

Abstract

The strength of ceramics is limited by the presence of defects. These can be introduced during
the production of the material (in the bulk) or through machining of the specimens (on the
surface). Therefore, to obtain representative strength measurements of the material, the
machining of the specimens has to be carried out very carefully which is generally time
consuming and expensive. Because the surface of ceramic components is also machined (at
least partially), the strength and the reliability of components depends also on machining.

In a uniaxial stress state only cracks perpendicular to the stress direction are dangerous. On
the other hand, in a biaxial stress state all cracks, in any direction, are dangerous and can lead
to failure. This is the reason why a biaxial test is more suitable for the investigation of the
influence of surface defects on strength than a uniaxial one. In this work the influence of
different surface conditions on strength is investigated by the biaxial Ball-on-Three Balls
(B3B) test.

A commercial silicon nitride (producer: FCT Ingenieurkeramik, Germany) was used for the
analysis. It could be shown that the details of surface finishing have a strong influence on the
mean strength of the material. Data scatter is also influenced if surface defects have a greater
size than volume defects. If the surfaces are ground with coarse diamond grit, or if the
abrasive grains are blunt, strength decreases significantly. Through a subsequent polishing the
defects which were introduced during grinding can be removed to a great extent. But because
of exposing new defects near the surface this leads to a great scatter of the strength values. In
order to heal surface defects a special heat treatment was developed. Micro structural
investigations showed that a thin glassy layer is generated on the surface of the specimens.
This glassy layer fills and blocks the micro-pores and cracks at least partially (if they are not
too deep). As a result the strength of the specimens increases significantly whereas the scatter
of the strength data decreases.

Because of the high machining costs and - in some cases — because of the geometry of the
components, it is not always possible to improve the surface quality through a better finishing
process. Therefore a combination of a careful machining and a heat treatment seems to be an
effective way to improve strength and reliability of silicon nitride components with modest

effort and costs.

Keywords: silicon nitride, Ball-on-Three Balls test, strength, defects, heat treatment
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1. Einleitung und Aufgabenstellung

Die Festigkeit sproder Werkstoffe wird in der Regel mit genormten 3- oder 4-Punkt-
Biegeversuchen bestimmt. Diese Verfahren haben allerdings einige Nachteile. Durch die
Herstellung von Biegeproben aus Bauteilen und durch den damit verbundenen Bearbeitungs-
vorgang werden in der Regel festigkeitsvermindernde Defekte in die Probe eingebracht. Da
eine Miniaturisierung des 3- bzw. 4-Punkt-Biegeversuchs auf grole Schwierigkeiten stoBt [1],
ist auch das Priifen von Proben, die aus sehr kleinen Bauteilen entnommen worden sind,
schwierig. Ein weiterer wichtiger Aspekt ist, dass im Biegeversuch ein uniaxialer
Spannungszustand vorherrscht. Im Einsatz erfolgt das Versagen bei Keramiken aber hiufig
aufgrund Dbiaxialer Spannungszustinde (z. B. durch Thermoschock). Da biaxiale
Beanspruchungen gefdhrlicher als einachsige Spannungszustinde angesehen werden [z. B. 2,
3], beschreiben 3- bzw. 4-Punkt Biegeversuche das in der Realitit vorkommende Verhalten

der Bauteile in diesen Fillen nur unzureichend.

Eine Moglichkeit zur schnellen und einfachen biaxialen Festigkeitspriifung sproder Werk-
stoffe bietet der 4-Kugel-Versuch (Ball on Three Balls- oder B3B-Test). Erste experimentelle
Versuche mit dem 4-Kugel-Versuch wurden von Borger [4] an einer handelsiiblichen Alumi-
niumoxidkeramik (AL23) der Firma Glynwed durchgefiihrt. Dabei wurden scheibenformige
Proben mit unterschiedlichen Durchmessern und Dicken, deren Oberflachen im ,,as sintered*
Zustand vorlagen, gepriift. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen und die grundlegenden

Uberlegungen zur Auswertung des Versuchs finden sich in [4].

Es konnten allerdings einige Fragen, vor allem experimenteller Natur, nicht ausreichend
behandelt werden. So merkt Borger an, dass der Einfluss der Probengrof3e auf die Festigkeit
und Untersuchungen an besonders kleinen Proben zum Studium des Bruchverhaltens im
»QGrenzbereich® der Weibull-Theorie von Interesse wiren. Weiters wird angeregt, in
weiterfiilhrenden Arbeiten den Einfluss von eventuell auftretenden Kontaktschdden auf die
Festigkeitsmessung zu untersuchen. Zur besseren Interpretation der Messergebnisse sollen
Erfahrungen in der Beurteilung von Bruchflichen von 4-Kugelproben unterschiedlicher

Keramiken gewonnen werden [4].

Das Versagen von Keramiken wird gewoOhnlich von Defekten verursacht, die im Volumen

oder an der Oberfliche der Proben verteilt sind. Wahrend Anzahl und Gréfle von Volumen-

1



fehlern durch einen optimierten Herstellungsprozess verringert werden koénnen, werden die
gefdhrlicheren Oberfldchenfehler oft durch den abschlieBenden Bearbeitungsvorgang (i. e.
Schleifen, Léappen, ...) erzeugt. Der Einfluss der Bearbeitung auf die Festigkeit wurde von
vielen Autoren [z. B. 5, 6] in der Vergangenheit untersucht. Allerdings findet man — obwohl
diese Beanspruchung realitidtsndher und gefdhrlicher als eine einachsige Beanspruchung ist -

in der Literatur keine systematischen Untersuchungen iiber biaxiale Festigkeit.

In dieser Arbeit wird zundchst der Frage nachgegangen, ob bei der Lasteinleitung im B3B-
Test Kontaktschidden entstehen und ob diese zu einer Verringerung der Probenfestigkeit
fiihren konnen. Weiters wird der Einfluss der Probengrofe auf den Festigkeitswert untersucht.
Dabei werden Proben mit einem Volumen von etwa 2 mm’ bis zu 3600 mm’® gepriift. Die
Ergebnisse werden im Rahmen statistischen Theorie der Festigkeit (Weibull-Theorie)

diskutiert [7, 8].

Zu den priméren Zielen dieser Arbeit gehoren die Hebung der Qualitdtsstandards bei der
Probenbearbeitung und ein breit abgestiitztes Verstehen der Bruchvorginge. Ein groBer Teil
der Arbeit widmet sich daher dem Einfluss der Oberflichenqualitit auf die biaxiale Festigkeit.
Dazu werden systematische Untersuchungen an Proben mit unterschiedlich bearbeiteten

Oberfldchen durchgefiihrt.

Es ist auch seit langem bekannt, dass durch eine geeignete Warmebehandlung Ober-
flaichenfehler in Keramiken (z.B. in SiC, SiC/SisN4 und Si3N4) ausgeheilt werden kdnnen.
Dies bewirkt in der Regel auch eine Steigerung der Festigkeit [z. B. 9, 10]. Die Aus-
heilbedingungen héngen aber von mehreren Einflussfaktoren ab und unterscheiden sich fiir
verschiedene Keramiken. Ein fiir die Industrie wichtiges Ziel dieser Arbeit ist die Ermittlung

von geeigneten Wiarmebehandlungsbedingungen zur Erhohung der biaxialen Festigkeit.

Als Werkstoff fiir die Untersuchungen wurde eine handelsiibliche Siliziumnitridkeramik

(Eigenname FSNI) der Firma FCT Ingenieurkeramik verwendet.



2. Der 4-Kugel-Versuch

2.1 Theoretischer Hintergrund

In der Literatur findet man eine grole Anzahl von Moglichkeiten zur biaxialen Festigkeits-
priifung. Meist werden scheibenformige Proben verwendet [2, 3, 11, 12]. Unterschiede
bestehen oft in der Art der Krafteinleitung in die Probe. Zwei Beispiele sollen an dieser Stelle
kurz erwidhnt werden: der Ring-on-Ring Test und der Ball-on-Ring Test. Beim Ring-on-Ring
Test [13] wird die scheibenformige Probe auf einem Ring gelagert. Die Krafteinleitung erfolgt
durch einen zweiten, etwas kleineren Ring. Der Versuch ist sehr leicht durchzufiihren, hat
aber einige Nachteile: z. B. bendtigt man zur Anwendung des Ring-on-Ring Tests Proben mit
planparallelen, ebenen Oberflichen. Sind die Oberflaichen der Proben nicht planparallel, ist
die Lasteinleitung durch die Ringe in die Scheibe nicht exakt definiert und die
Bruchspannungen konnen nicht korrekt berechnet werden. Beim Ball-on-Ring Test wird die
Probe ebenfalls auf einem Ring gelagert, die Krafteinleitung erfolgt hier aber iiber eine Kugel.
Daher besitzt der Ball-on-Ring Test [14] eine etwas grofere Toleranz gegeniiber

Unebenheiten der Oberflache.

Es gibt bei den meisten in der Literatur beschriebenen Methoden grofle Unsicherheiten bei der
Bestimmung der Bruchspannung, da die exakte Situation der Krafteinleitung wegen
Unebenheiten der Probenoberfliche meist nicht genau bekannt ist. Fiir die Versuche sind
daher Proben mit prézise bearbeiteten, fehlerfreien und planparallelen Oberflichen notwendig
[15]. Einen guten Uberblick iiber verschiedenen Methoden der biaxialen Festigkeitsmessung
scheibenformiger Proben mit Diskussion findet man in den Arbeiten von Morrell bzw. von

Godfrey und John [2, 3].

Eine relativ neue und einfache Mdglichkeit zur Bestimmung der biaxialen Festigkeit sproder
Werkstoffe ist der 4-Kugel-Versuch (Englisch: Ball on Three Balls bzw. B3B-Test). Dieser
Versuch wurde urspriinglich zur Priifung scheibenformiger Proben entwickelt, wird
inzwischen aber auch zur Priifung von plattenformigen Proben verwendet (sieche Anhang A:
Weiterentwicklungen des 4-Kugel-Versuchs). Das Grundprinzip des 4-Kugel-Versuchs ist in
Abb. 2.1 dargestellt. Die Probe wird auf drei Stiitzkugeln (i.e. Auflagerkugeln), die einander
beriihren, gelagert. Die Last wird durch eine vierte Kugel (i. e. Lastkugel) eingeleitet. Durch

die Lagerung der Probe auf drei Kugeln (i.e. auf drei Punkten) ist in diesem Fall die
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Lasteinleitung relativ genau definiert. Daher kénnen auch leicht gebogene Scheiben und

Platten gepriift werden.

Auflagerkugeln

Abb. 2.1: Schematische Darstellung des 4-Kugel-Versuches am Beispiel einer scheibenformigen
Probe. Zur besseren Veranschaulichung sind Kugeln und Probe auseinandergeriickt. Die
Krafteinleitung erfolgt 1angs der Symmetrieachse des Systems. Die scheibenformige Probe wird auf
die drei Auflagerkugeln gelegt und mittig {iber die Lastkugel belastet, nach [16].

Aus den vorhin genannten Griinden ist es mit dem 4-Kugel-Versuch auch moglich Proben mit
einer ,,as sintered“ Oberfliche ohne eine kostspielige Nachbearbeitung zu priifen. Als
Nachteil muss allerdings die komplizierte Berechnung der in der Scheibe auftretenden

Spannungen, die nur mehr numerisch moglich ist, angefiihrt werden [4].

Die maximale Spannung in der Probe hdngt von sehr vielen Einflussgréfen ab. Die wich-
tigsten (dreizehn) sind in Tabelle 2.1 zusammengestellt. Um die Zahl der EinflussgrofSen auf
die Priifspannung zu verringern wurden in [16] Standardpriifbedingungen definiert, welche im

Versuch eingehalten werden sollen.

Fiir diesen Bereich wurde die maximale Spannung fiir viele Versuchsbedingungen numerisch
berechnet und das Ergebnis als analytische Funktion publiziert [16]. Daher ist fiir die

Standardpriifbedingungen die Versuchsauswertung besonders einfach. Selbstverstindlich
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konnen auch Versuche aulerhalb der Standardpriifbedingungen durchgefiihrt werden. Dann

muss die Versuchsauswertung allerdings durch eine eigene und aufwindige FE-Rechnung

unter Verwendung eines Kontaktmodells durchgefiihrt werden.

2.1.1 Standardpriifbedingungen

Fiir die maximale Zugspannung o;,,, (in der Mitte der Zugseite) der Probe kann analog zur

Berechnung der Randfaserspannung in einer Biegeprobe oy [17] durch die Gleichung

F
e

O-max = f

(Glg. 2.1)

bestimmt werden [4, 16], wobei F die Priifkraft und ¢ die Dicke der Probe sind. Der

dimensionslose Proportionalitdtsfaktor /" beschreibt den Einfluss der Priifbedingungen im 4-

Kugel-Versuch und héngt von den in Tab. 2.1 angefiihrten Parametern ab [16].

Tab. 2.1: Einflussgrofien auf die maximale Zugspannung in der Probe:

Parameter die Einfluss auf /' haben kdnnen [16].

Parameter Symbol Einheit Giiltigkeitsbereich
Radius der Probe R [m] >0,00lm
Dicke der Probe t [m] >0,0002 m
Elastizitdtsmodul der Probe E [MPa] > 50 000 MPa
Poisson Zahl der Probe v [-] 0,1 < v<0,4
Radius der Auflagerkugeln R, [m] R,~06R-08R
Elastizititsmodul der Auflagerkugeln E, [MPa] E =210 000 MPa
Poissonzahl der Auflagerkugeln v, [-] v=0,33
Radius der Lastkugel R, [m] R =R,
Elastizitditsmodul der Lastkugel E, [MPa] E=210000 MPa
Poisson-Zahl der Lastkugel 7] [-] v=0,33
Auflagerradius Ry [m] 2.3

Rz 4
Reibungskoeffizient zwischen u [-] Rollreibung
Auflagerkugeln und Probe
Priifkraft F [N] Sieche Abb. 2.2

Fiir die Standardpriifbedingungen gilt [4, 16]:

1.) Die Last- und die Auflagerkugeln haben dieselbe GroBe und sind aus

gewohnlichem Kugellagerstahl gefertigt (R,= Rj; E,= E;= 210 GPa; v,= v,=0,33)




2.) Die Auflagerkugeln beriihren einander. Die Kontaktpunkte der drei Auflagerkugeln
bilden ein gleichseitiges Dreieck. Der Umkreis dieses Dreiecks wird Auflagerradius

R, genannt und ergibt sich aus dem Radius der Auflagerkugeln R, zu:

248

R, 3

(Glg. 2.2)

3.) Da die Auflagerkugeln frei beweglich sind, kann die Reibung zwischen den Kugeln
und der Probe vernachldssigt werden, wenn nur Rollreibung und keine Gleitreibung

stattfindet.

4.) Es wird nur der Bereich beschrieben, in dem die Priifspannung zur Priifkraft
anndhernd proportional ist. Dies gilt fiir Proben mit nicht zu kleinem Verhéltnis von
Dicke zu Radius und ist tendenziell fiir kleine Priifkrifte, steife Proben, steife und
kleine Kugeln gegeben. Unter diesen Bedingungen ist der Faktor /* von den elastischen
Eigenschaften der Kugeln, ihrem Radius, dem Elastizitdtsmodul der Probe und der

Priifkraft unabhingig.

Mit diesen Annahmen (Standardpriifbedingungen) reduzieren sich die Parameter, welche
Einfluss auf f nehmen, von 13 auf 4 (R, ¢, R4, v, Tab. 2.2). Der Verlauf der Spannungen in
den Proben héngt nur von den relativen GroBBen a=#R und f = R4/R ab. Damit kann f als
Funktion der relativen Groflen dargestellt werden und die Zahl der Variablen betrdgt nur

mehr 3 [16].

Im Einvernehmen mit den Standardpriifbedingungen wurden bei der Berechnung von f
Intervalle fiir die Parameter a, § und v festgelegt, die in Tab. 2.2 angegeben sind. Fiir das
Verhiltnis des Kugelradius zum Probenradius ergibt sich ein sinnvoller Bereich von 0,6 <

Rx/R <£0,8.

Tab. 2.2: Parameter die unter Standardpriifbedingungen Einfluss auf f'haben [16].

Parameter Symbol Einheit Giiltigkeitsbereich
Relative Dicke der Probe a=t/R [-] 0,1<a<0,5
Relativer Auflagerradius S=R,R [-] 0,7<4<0,9
Poissonzahl der Probe v [-] 0,1<v<04




In Abb. 2.2 ist die relative Priifspannung (o;/E) tber der relativen Probendicke o
aufgetragen. Im schraffierten Bereich betragen die Unsicherheiten bei der Berechnung des
Vorfaktors f weniger als 2 %. Liegen die relativen Priifspannungen aufBlerhalb des

schraffierten Bereichs, so kann f'auch signifikant von der Priifkraft abhéngen.

<—1200 MPa
SiaN4
<= 700 MPa

0,0 0,1 0,2 03 0,4 0,5 0,6

Abb. 2.2: Standardpriifbereich, in dem die Berechnung von f'mit den
angegebenen Naherungen mit Unsicherheiten von weniger als 2% moglich
ist. Die eingetragenen Grenzen beruhen auf groben Niherungen
(Abschétzung gekriimmte Grenzkurve: oy /E = 4,3 x 10'4/(12;
Abschitzung gerade Grenzlinie: 6,,,/E = a/15) [16]. Ebenfalls
eingetragen sind typische Festigkeitswerte von Siliziumnitrid.

2.1.2 Das Spannungsfeld in der Probe

Vorraussetzung flir die Berechnung des Spannungsfeldes in der Probe ist, dass der Werkstoff
homogen und isotrop und das Werkstoffverhalten der Probe (und der verwendeten Kugeln)
linear-elastisch ist. Die hochsten Zugspannungen treten im Zentrum der Deckfldache der Probe
gegeniiber der Lastkugel auf. Zur Ermittlung der Festigkeit wird die erste
Hauptspannungskomponente o, herangezogen. Es gelten die Standardpriifbedingungen. Bei
besonderen Problemstellungen kann es sinnvoll sein, dass die Durchmesser von Lastkugel
und Stiitzkugel verschieden sind. Auch in diesem Fall ist es wieder erforderlich eine eigene

FE-Simulation fiir die gegebenen Parameter durchzufiihren.

Das Spannungsfeld in der Probe hingt von der Priifkraft F, der Geometrie der Auflager-
situation (Durchmesser bzw. Linge und Breite sowie Dicke ¢ der scheibenformigen oder
plattenformigen Probe, Grofe und Position der verwendeten Kugeln) und den elastischen

Eigenschaften von Probe und Kugeln ab.



In Abb. 2.3 ist der Verlauf des Spannungsfeldes fiir & = 0,2 an der Zugseite der Probe iiber

der Probendiagonale fiir Proben mit verdnderten a-Werten dargestellt.

-
o
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R /R=0.87, v=0.27

m
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Abb. 2.3: Verlauf der mit dem Maximalwert normierten ersten Hauptspannung an der Zugseite der Probe iliber
der Probendiagonale fiir = 0,1; 0,2 und 0,4. es ist deutlich zu erkennen, dass mit gréerem « auch der
Bereich der Zugbeanspruchung zunimmt [16].

In [4] konnte gezeigt werden, dass der Elastizititsmodul der Probe keinen signifikanten
Einfluss auf die Berechnung der Spannung hat. Da es sich beim 4-Kugel-Versuch aber um
einen biaxialen Test handelt, geht die Poisson-Zahl des zu priifenden Materials in den Wert
fiir die Spannung ein. In Abb. 2.4 ist die mit /¢’ normierte Priifspannung (i. e. Vorfaktor f) in
Abhingigkeit vom Auflagerradius fiir Proben unterschiedlicher Dicke und Poissonscher

Querzahl dargestellt [16].

1,0 ' l - v=02

0,7 0,8
R /R
a
Abb. 2.4: Verlauf des Faktors fiiber R,/R fiir Poisson Zahlen von 0,2 bis 0,35 [16].




Die Versuchsanordnung weist eine dreizdhlige, kleeblattartige Symmetrie auf. Daher geniigt
es ein Sechstel des Systems zu modellieren. Das Spannungsfeld in der Probe wurde unter

Verwendung des FE-Programmes ANSYS® berechnet [4, 18, 19].

Abb. 2.5.a zeigt ein (zur besseren Veranschaulichung grob) vernetztes FE-Modell eines
Sechstel des Systems (dieses Modell besteht aus ungefihr 10° Elementen). In Abb. 2.5.b ist
das Spannungsfeld in einer Siliziumnitridprobe mit einem Probenradius von 10 mm und einer
Probendicke von 2 mm dargestellt. Fiir die Berechnung wurden eine Poisson-Zahl v von 0,27
und ein Elastizititsmodul £ von 300 GPa angenommen (Bemerkung: diese Annahmen
entsprechen laut Definition am ISFK den Standardbedingungen [16]). Fiir die elastischen
Konstanten der Kugeln wurden charakteristische Werte eines Kugellagerstahls (v= 0,33, E =
210 GPa) verwendet. Bei dieser Berechnung wurde eine mogliche plastische Verformung der
Kugeln nicht berticksichtigt. Allerdings wurde bei der Erstellung des Modells darauf geachtet,

dass die Kontaktspannungen unter der typischen Fliegrenze von Kugellagerstahl liegen [16].

0
55829
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223317
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334975
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446634
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Abb. 2.5.a: Vernetztes 3D-Sechstelmodell fiir den 4-Kugel-Versuch fiir scheibenformige Proben. Die Radien der
Stiitzkugeln und der Lastkugel sind gleich. Die Lastkugel kann sich nur senkrecht zur Probendeckfldche bewegen,
die Knoten in den Symmetrieebenen (0°, 60°) sind in den Ebenen fixiert.

Abb. 2.5.b (rechtes Bild) zeigt das Spannungsfeld (in [Pa]) auf der Zugseite der Probe fiir =1 [N]. Die maximale
Zugspannung tritt im Zentrum der Probe auf (gezeigt ist das Spannungsfeld fiir eine Si;N4-Probe mit einem Radius
von 10 mm und einer Dicke von 2 mm) (Abb. aus [16]).



Die maximale Zugspannung in der Probe kann aufgrund der in [4, 18] gewonnenen

Erkenntnisse analog zu Glg. 2.1 nach

Fmax
t2

J41<,f = O pax = f(a,ﬂ,\/) : (Glg 23)

berechnet werden. F),,, ist die Kraft im Moment des Versagens und oyx s die Festigkeit im 4-
Kugel-Versuch. Im gegebenen Parameterbereich wurde aus den erhaltenen Datenpunkten fiir

die normierte maximale Zugspannung in der Scheibe fiir f eine Funktion der Form

t t, ‘.,
¢, +e,-—+c, (=) +e, ()
(c, - 3(R) 4(R))

t R
—,—,V)=c, +
f(R )

R
(l4c, Glg. 2.4
2 (e =) (Glg. 2.4)

1+c, L
R

bestimmt. Diese Funktion fittet die erhaltenen Werte mit einer Abweichung von < 0,5 %. Die
Parameter ¢ bis ¢s sind dimensionslose Zahlenwerte, die von der Poissonzahl abhingen [4,

18]. Die Konstanten ¢y bis c¢ sind in Tab. 2.3 fiir verschiedene Poissonzahlen angefiihrt [16].

Tab. 2.3: Konstanten zur Berechnung von /. Die Konstanten wurden so ermittelt, dass sie 99% des
maximalen Wertes von f fitten. Die Unsicherheit im Parameterbereich 0,98 - {0) - 1,00 - {0) betragt
dann nur £ 1 %. Da die Unsicherheiten der FE-Rechnung auf kleiner als 1% geschétzt werden, liegt

die gesamte Unsicherheit bei der Berechnung von fbei weniger als 2 % [16].

% 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40

Co -39,96 -42,09 -42,54 -46,07 -47,82 -46,84 -49,70
Ci 42,24 44,50 45,07 48,72 50,60 49,74 52,72
Co 499,46 532,09 538,14 592,59 618,42 602,64 645,51
C3 -11,69 -12,53 -13,07 -14,14 -14,86 -15,22 -16,12
Cy 4,69 5,18 5,49 6,14 6,57 6,76 7,31

Cs 12,34 12,47 12,47 12,68 12,75 12,67 12,79
Co 0,0242 0,0232 0,0216 0,0216 0,0210 0,0216 0,0206

Fiir andere Poissonzahlen kann fnach Glg. 2.5 ermittelt werden [4, 16, 18]:

t R vV, -V t R v—v t R
i =2 . —,—A,Vl + L. —,—'4,V2 Glg. 2.5
R R v, =V, f(R R ) vV,—V f(R R ) (Gle. 2.5)

2 1

In vielen Féllen geniigt es (i.e. Standardpriifbedingung) die Situation im Bereich der Last-

einleitung und der Auflagerkugeln vereinfachend mit einem Punktmodell zu beschreiben,
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d.h. bei der Berechnung von o;,,, kann die Lasteinleitung durch Punktlasten simuliert werden.
Die elastischen Konstanten der Kugeln und der E-Modul der Probe haben hier keinen Einfluss
auf das Ergebnis. Dadurch wird die Rechnung vereinfacht und die Rechenzeit stark verkiirzt.
Allerdings wird hier der Einfluss der Kontaktfliche auf die Spannungsverteilung in der Probe
nicht beriicksichtigt. Wenn der Radius der Kontaktfliche zwischen Lastkugel und Probe im
Vergleich zum Auflagerradius der Probe nicht mehr vernachldssigbar ist, kommt es zu einer
geometrischen Nichtlinearitit zwischen Bruchkraft und Bruchspannung' [16]. Dieser Fall

liegt aber auBerhalb der Standardpriifbedingungen.

Kommt es wihrend des Versuchs zum starken Durchbiegen der Proben, wandern die
Kontaktpunkte zwischen Probe und Auflagerkugeln nach innen, was zu einem dhnlichen
Effekt wie dem vorhin beschriebenen fiihrt (Bemerkung: beide Effekte wurden fiir die
Abschitzung der Grenzlinien in Abb. 2.2 verwendet [16]).

Fiir eine exakte Bestimmung des gesamten Spannungsfeldes in der Probe muss eine Kontakt-
analyse durchgefiihrt werden. Als Beispiel zeigt Abb. 2.6 eine farbkodierte Darstellung des
Spannungsfeldes in einer scheibenférmigen PCD- (Diamant-) Probe mit dem Durchmesser

19 mm und der Dicke 2 mm [20].

Abb. 2.6: Farbkodierte Dar-

HMCDAL SOLUTICH
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JEXPANDED

£l RVG)
DM =.1T7T1E-03%
EMN == .G32E+10
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BER-Test: disc 30, RE=9%. 505 mm, h

L2E2ES0E LEE S0

stellung des Spannungsfeldes
in einer scheibenférmigen
Probe aus Diamant als Beispiel
fiir eine Kontaktanalyse. Der
Durchmesser der Lastkugel
bzw. der Auflagerkugeln R,
betrdgt hier 13 mm, das ergibt
einen Auflagerradius R, von
7,505 mm, das Verhiltnis R,/R
betrégt 0,79. In rot zu sehen ist
das Gebiet der hochsten Span-
nung, welches gegeniiber der
Lastkugel auftritt. Sehr gut zu
erkennen ist, dass die Spannun-
gen in radialer Richtung und in
die Tiefe schnell abnehmen
[20].

" Durch eine VergroBerung des Kontaktradius wird der Abstand zwischen Krafteinleitung und Auflager

verringert. Dies fiihrt zu einer Verringerung des Biegemoments und fithrt damit zur erwédhnten Nichtlinearitat.
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2.1.3 Messunsicherheiten bei der Bestimmung der Festigkeit mit dem 4-Kugel-Versuch

Da die beim konventionellen Biegeversuch angestrebte Genauigkeit besser als 2 % sein soll
(dies ist durch exakt angegebene Anforderungen in [17] geregelt), wird auch beim 4-Kugel-
Versuch zumindest ein vergleichbarer Genauigkeitswert angestrebt®. In [4, 19] wurden ver-
schiedene Einflussfaktoren (z. B. Reibung, geometrische Abweichungen, Kraftmessung usw.)
auf das Ergebnis der Festigkeitsmessung mit dem 4-Kugel-Versuch ausfiihrlich analysiert.
Borger konnte in diesen Arbeiten zeigen, dass die Messunsicherheiten flir die Bestimmung
der maximalen Zugspannung oy, In scheibenformigen Proben unter Standard-

priifbedingungen kleiner als 2 % sind.

= Der wichtigste Einflussfaktor auf die Genauigkeit des Messergebnisses ist die
Dicke der Probe. Die maximale Zugspannung nimmt mit der Dicke der Probe nach
Oimax € 2 ab. Da a = t/R im Faktor f enthalten ist, gibt es eine zusitzliche
Abhingigkeit von der Probendicke, sodass die Spannung ;... mit > — > abnehmen

kann.

= Wenn die Auflagerkugeln frei beweglich sind, spielt die Reibung eine vernach-
lassigbare Rolle. Biegt sich die Probe durch, so rollen die Kugeln iiber die Probe.
Unter anderem konnte in [4, 19] gezeigt werden, dass der Einfluss der Reibung mit
steigender Belastung und mit abnehmenden E-Modul zunimmt. Insgesamt ist der
Einfluss der Reibung auf das Ergebnis aber sehr viel kleiner als 1 % und damit

vernachléssigbar.

= Beim 4-Kugel-Versuch handelt es sich um einen biaxialen Versuch. Daher geht die
Poisson’sche Querzahl v in die Berechnungen ein. Da v fiir viele Werkstoffe nicht
bekannt und eine Messung schwierig ist, wird dieser Wert oft nur geschéitzt bzw. aus
Datenbléttern entnommen. Ein relativer Fehler von 20 % (z. B. v = 0,30 statt v=0,25)
fiihrt zu einer Uberschitzung der Festigkeit um 4 %. Um die im 4-Kugel-Versuch
auftretende Spannung exakt zu berechnen, muss die Poisson-Zahl daher hinreichend

genau bekannt sein.

2 o . . . . . .
Daher miissen die Messunsicherheiten der Einzelmessungen geringer als 1 — 2 % des Messwertes sein.
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= Im Standardmodell wird fiir die Auswerteformel eine zylindrische Scheibe als
Probenform angenommen. In der Praxis kommt es aus verschiedensten Griinden zur
Abweichung von der Scheibenform (z. B. nicht planparallele Proben, Verzug beim
Sintern, Kantenabsplitterungen usw.). Borger hat festgestellt, dass diese
Abweichungen von der idealen Probenform nur einen sehr geringen Einfluss auf die
Festigkeit nehmen [4]. Daher ist es mit dem 4-KV moglich, leicht keilformige, leicht
gewdlbte sowie relativ kleine Proben und Proben mit Oberflichen im ,,as sintered*

Zustand zu priifen.

= Bei Versuchen auflerhalb des Standardpriifbereichs kann es bei sehr hohen
Priifkraften bzw. Priifspannungen zu Abweichungen von bis zu 10 % der Festigkeit
kommen. Abb. 2.7 zeigt die Abhingigkeit des dimensionslosen Vorfaktors f von der
Bruchkraft. Abgebildet ist die Abhdngigkeit von f von der Bruchkraft fiir Scheiben
verschiedener Dicke [16]. Man erkennt, dass die Abweichung bei dicken Scheiben
weniger stark ausgeprigt ist als bei diinneren Proben.

Um diese Unsicherheiten auf weniger als 2 % zu verringern miissten hier eigene FE-
Kontaktanalysen zur Auswertung verwendet werden. Werden die Standardpriifbe-
dingungen eingehalten so ist die Unsicherheit bei der Bestimmung der Festigkeit in

allen Fillen jedoch <2 %.

2,5+
2,33
22
21
“— 2,05
1,94
18
17
164
1,5 e S e
10 100 1000 10000
Kraft [N]

1% \2%\3%:\
0=0.1

a=0.2

o=0.4

Abb. 2.7: Abhingigkeit des Faktors f* von der Bruchkraft. Mit steigender Bruchkraft nimmt f* ab. Die
Abweichungen von der Losung sind durch die Grenzen der grauen Bereiche (1 %, 2 % bzw. 3%) gegeben.
Zusitzlich sind verschiedene Werte fiir Priifspannungen, die zwischen 0,2 und 2 GPa liegen, eingezeichnet
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= Experimentell kann die Positionierung der Kugeln und der Probe Einfluss auf das
Ergebnis nehmen. Wéhrend des Versuchs werden Kugeln und Scheibe durch eine
rotationssymmetrische Schablone positioniert (sieche auch Kap. 2.2). Da die
Endabmessungen der Proben aber geringfiigig abweichen konnen (und damit fiir diese
Abweichungen keine neue Schablone angefertigt werden muss), werden die Innen-
durchmesser der Schablonen normalerweise etwas grofer als der Probendurchmesser
ausgeflihrt. Dadurch kann es zu einer ungenaueren Positionierung der Probe kommen.

Diese Ungenauigkeit in der Positionierung ist bei groferen Proben natiirlich kleiner”.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass Ungenauigkeiten bei der Bestimmung der Dicke
und bei der Berechnung der Bruchspannung den grofiten Anteil bei der Messunsicherheit
haben. Im Standardpriifbereich ist die Messunsicherheit aber geringer als im konventionellen
Biegeversuch. AufBlerhalb des Standardpriifbereichs sollte daher (wenn mdglich) fiir eine
vergleichbare Genauigkeit eine Kontaktanalyse fiir das jeweilige Problem durchgefiihrt wer-
den. Einen Uberblick der relativen Anderung der maximalen Zugspannung in einer scheiben-
formigen Probe bei Anderung eines Systemparameters (¢, R, R,, V) ist in Abb. 2.8 dargestellt,

genaue Beschreibungen der Einfliisse auf die Messung finden sich in [16] und [19].

12
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Abb. 2.8: Relative Anderung der maximalen Zugspannung in einer scheibenformigen Probe in [%] bei

Anderung der Probendicke, des Scheibenradius, des Auflagerradius und der Poisson Zahl. In dieser Abbildung

[16] kann man deutlich erkennen, dass die wichtigste Einflussgro3e auf den Festigkeitswert die Probendicke ¢ ist
(siehe auch Kap.2.2: Der 4-Kugel-Versuch-Experimentelle Durchfithrung).

3 z. B. liegt bei einem Probendurchmesser von 2 mm und einem Aufmass von 0,1 mm die relative Unsicherheit
bei weniger als 1%.
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2.2 Experimentelle Durchfithrung

Mit Hilfe des 4-Kugel-Versuchs konnen entweder scheibenformige oder plattenformige (i. e.

quadratische oder rechteckige) Proben gepriift werden.

Da die Abmessungen der Proben in die Berechnung der Spannungen eingehen, miissen diese
vor Versuchsbeginn exakt bestimmt werden. Der Durchmesser (bzw. bei plattenféormigen
Proben die Lange und die Breite) und die Dicke der Proben muss mit einer Genauigkeit von
+ 0,002 mm bestimmt werden. Um auch die Ebenheit der Proben zu iiberpriifen, wird die
Dicke der ersten drei Proben einer Serie zu Vergleichszwecken an fiinf Stellen gemessen
(dazu siehe auch Kap. 2.1.3, Messunsicherheiten). Ist die Dicke gleichmiBig, so wird sie bei
den restlichen Proben nur im Zentrum der Probe (i.e. an der Stelle an der die Last eingeleitet

wird) gemessen.

Die Lastkugel wird in die fiir sie vorgesehene Position, wo sie durch die Schablone fixiert
wird (der Innendurchmesser der Schablone ist an dieser Stelle gleich dem Kugeldurchmesser
plus eines geringen Aufmasses) gelegt. Die Probe wird mittig {iber der Lastkugel angeordnet.
Dies gilt allerdings nur fiir scheibenformige Proben — in Sonderfillen (z. B. bei
plattenformigen Proben) konnen auch speziell definierte Stellen auf der Oberfldche der Probe
gepriift werden. Fiir derartige Versuche miissen aber spezielle Auflager neu konstruiert und
gebaut werden [21, 22]. AnschlieBend werden die drei Stiitzkugeln, die einander beriihren, auf

der Probe positioniert.

In der Regel haben Lastkugel und Auflagerkugeln dieselben Durchmesser, in speziellen
Anwendungen konnen die Durchmesser von Lastkugel und Auflagerkugeln aber auch unter-
schiedlich sein (Bemerkung: Weiterentwicklungen des 4-Kugel-Versuchs werden in Anhang
A beschrieben). Probe, Stiitzkugeln und Lastkugel werden von der fiir die jeweilige
Probenform, Probengrofle und KugelgroBBe geeigneten rotationssymmetrischen Schablone
exakt in Position gehalten. Fiir die Priifung bei Raumtemperatur und Temperaturen bis 300°C
konnen in der Regel Stahlkugeln verwendet werden. Die Hohe des Einlegekeils ist so zu
wéhlen, dass die Probe frei auf der Lastkugel aufliegt. AnschlieBend wird das fiir den Versuch
vorgesehene Einsatzgerdt (i.e. Auflager) mittig auf der Druckplatte der Priifmaschine
zwischen zwei planparallelen Stempeln aus gehdrtetem Stahl aufgesetzt (ohne Abbildung).

Abb. 2.9.a zeigt eine schematische Darstellung des Versuchsaufbaus unmittelbar nach dem
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Einlegen der Probe (und aufgebrachter Vorkraft). In Abb. 2.9.b ist der Priifautbau mit
herausgezogenem Keil und abgesenkter Schablone zu sehen, Abb. 2.10 zeigt ein Foto der
Einbausituation nach Aufbringen der Vorkraft und Absenken der Schablone (hier am Beispiel
einer 43 mm durchmessenden Probe aus Siliziumnitrid). Um die Durchfithrung des Versuchs
zu einfacher zu gestalten wurde der Priifaufbau gegeniiber der Prinzipskizze aus Abb. 2.1 aus

um 180° gedreht.

lKraﬂ lKraﬂ

Stempel
- Auflagerkugeln \
-Probe ,
-Lastkugel

<+~ Schablone

Keil
a) Auflager ‘I_l b)l_ —‘

Abb. 2.9.a und 2.9.b: schematischer Priifaufbau fiir den 4- Abb. 2.10: Einbausituation nach Aufbringen der
Kugel-Versuch mit aufgebrachter Vorkraft und Priifaufbau Vorkraft und Absenken der Schablone. In diesem
nach dem Herausziehen des Einlegekeils. Bild ist eine scheibenférmige Siliziumnitridprobe

mit einem Durchmesser von 43 mm zu erkennen.
Der Durchmesser der Stiitzkugeln und der
Lastkugel betrigt jeweils 30 mm.

Bei Versuchsbeginn wird zuerst eine Vorkraft, welche maximal 10 % der zu erwartenden
Bruchkraft ausmachen darf, aufgebracht. Dann wird der Einlegekeil durch Herausziehen in
horizontaler Richtung entfernt. Nach dem Absenken der Schablone sind die Auflagerkugeln
nicht mehr gefiihrt und kénnen sich nach auflen bewegen wihrend die Lastkugel durch die
Schablone fixiert ist. Die Probe und die Kugeln werden nur mehr durch die Reibung zwischen
Kugeln und Probe (und natiirlich durch die Vorkraft) in Position gehalten. Der Versuch wird
fortgesetzt indem die Kraft bis zum Bruch der Probe erhoht wird. Die Lastaufbringung erfolgt
senkrecht zur Stirnfliche des Belastungsstempels [22, 23]. Die Bruchkraft F,,, wird zur
Berechnung der Probenfestigkeit herangezogen [4]. Bei den experimentellen
Randbedingungen (Belastungsgeschwindigkeit, Luftfeuchtigkeit, Temperatur, usw.) orientiert

man sich an den Normen fiir die Biegefestigkeitspriifung [17].

Auflager und Schablonen werden in der Regel aus Edelstahl hergestellt, bei den Stiitzkugeln
und der Lastkugel handelt es sich um handelsiibliche Stahlkugeln fiir Kugellager [24].
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3. Bruchstatistik von Keramiken

3.1 Die Weibull-Theorie

Fiir die statistische Beschreibung des Versagens von Hochleistungskeramiken wird im
Allgemeinen die Weibull-Theorie [7, 8] verwendet. Diese basiert auf der ,,weakest link*
Hypothese, d.h. es wird angenommen, da3 ein Bauteil versagt, wenn sein schwichstes

Element versagt. Es tiberlebt daher nur, wenn jedes Element iiberlebt.

Nehmen wir an, eine Probe aus einem isotropen und homogenen Material mit dem Volumen
V, die mit einer homogenen Spannung o beaufschlagt wird, wird in n gleich grofle Volumen-
elemente oV; geteilt. Die Versagenswahrscheinlichkeit des i-ten Elementes ist dann F(o; oV;)
und die Uberlebenswahrscheinlichkeit dieses Elementes ist: R; = R(c; V) = 1 - F(c, 6V))
= [ - F;. Die Probe iiberlebt nur, wenn alle Elemente {iberleben. Da die Versagensereignisse
in den einzelnen Volumenelementen voneinander unabhiingig sind, ist die Uberlebenswahr-
scheinlichkeit der Probe gleich dem Produkt der Uberlebenswahrscheinlichkeiten der Einzel-

elemente:
R=IIR =(R)' =(1-F)". (Glg.3.1)

Nimmt man weiters an, dass die Versagenswahrscheinlichkeit in einem Volumenelement

proportional zum Volumen dieses Elementes ist und von der Spannung abhéngt,
F,=F(0,6V,) =6V, (o), (Glg.3.2)

und setzt fiir oV, = V/n ein, so erhdlt man fiir die Zuverlédssigkeit der Probe:

R= (1 —V‘”—“‘)jn , (Glg.3.3)
n

Fiir sehr kleine Volumenelemente (6V; — 0) wird die Zahl der Elemente sehr grof3 (n —o0).
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Es gilt der Grenzwert:

lim = (1-2)" = exp(-x), (Glg.3.4)
n

n—»0

und damit auch

R =exp(-Vop(0)), (Glg.3.5)
bzw.

F =1-exp(-Ve(0)). (Glg.3.6)
Weibull hat fiir ¢(o)

p(o) = (U — G“J fiir o> oy (Glg.3.7)

Oy

und

p(c)=0 fir o < g, (Glg.3.8)
angenommen.

Daraus folgt die Weibull-Verteilung fiir die Uberlebenswahrscheinlichkeit R und der

Versagenswahrscheinlichkeit F' der ganzen Probe mit

R=1-F =exp _V [g=a. fiir o> oy (Glg.3.9)
Y Oy
und
R=1-F=1 fir o < g, (Glg.3.10)

In Glg. (3.9) bezeichnen Vj ein Normierungsvolumen (z. B. 1 mm®), m den Weibull Modul
und oy die charakteristische Festigkeit (R(V, oy) = 37 %, d. h. jene Spannung bei der 63% der
Proben versagen). Der Weibull-Modul ist ein Ma@ fiir die Streuung der Festigkeitswerte (ein
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groBes m bedeutet dabei eine geringe Streuung). Der Parameter g, stellt einen Grenzwert fiir

die Spannung dar. Bei kleineren Spannungen tritt kein Versagen durch sproden Bruch auf.

In der Praxis hat sich gezeigt, dass bei der Auswertung von Messwerten der Wert fiir o,

groflen Schwankungen unterliegt und de facto mit wenigen Proben nicht zuverldssig ermittelt
werden kann. Daher wird in der Regel o, = 0 gesetzt (siche Kap. 3.2) und man erhélt die 2-

Parameterform der Weibullverteilung:

F=1exp[K.(£] ] (Glg.3.11)
o Loy

Die 2-Parameterform der Weibullverteilung stellt fiir die Versagenswahrscheinlichkeit einen
oberen Grenzwert der 3-Parameterform dar, und die Versagenswahrscheinlichkeit verschwin-
det auch fiir sehr kleine Zugbeanspruchungen nicht. In dieser Arbeit wird in der Folge immer

die 2-Parameterform verwendet.

Die Bestimmung der Parameter von m und oy erfolgt nach EN 843-5 [25] unter Verwendung
der Maximum-Likelihood Methode, wobei fiir eine zuverldssige statistische Aussage

mindestens 30 Proben je Versuchsserie notwendig sind.

Eine weitere wichtige Publikation zu diesem Thema stammt von Danzer [26], eine sehr gute

Zusammenfassung findet sich in [27].
3.1.1 Einfluss der Probengrofle

Aus der Weibull-Theorie (sieche Glg. 3.11) geht hervor, dass die GroB3e der Proben einen
Einfluss auf die Versagenswahrscheinlichkeit /" hat. Werden zwei Stichproben mit Proben aus
dem gleichen Material aber unterschiedlicher GroB3e gepriift, dann wird die charakteristische
Festigkeit der Stichprobe mit den groferen Proben geringer sein als jene der Stichprobe mit
den kleineren Proben. Dies erklart sich daraus, dass die Wahrscheinlichkeit, einen kritischen
Fehler in einem groferen beanspruchten Volumen zu finden grofer ist, als im kleineren

Volumen.
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Als Beispiel fiir den Zusammenhang zwischen der charakteristischen Festigkeit und der
ProbengrofBe sind in Abb. 3.1 die Ergebnisse zweier Probenserien aus dem gleichen Si3Ny-
Material (aber mit unterschiedlicher GréBe) in einer Weibull-Darstellung gegeniibergestellt.
Die Versuche wurden unter Verwendung des 4-Kugelversuches durchgefiihrt. Serie A besitzt
eine charakteristische Festigkeit oy von 1053 MPa (V4= 0,28 mm?, m = 12,4), wihrend die
charakteristische Festigkeit oy von Serie B 1275 MPa (V45= 0,0006 mm>, m = 17,7) betréagt.
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Abb. 3.1: Einfluss des Probenvolumens auf die Festigkeit (Priifmethode: 4-Kugel-Versuch). In der jeweils
gleichen Farbe ist die nach der Maximum-Likelihood Methode berechnete Weibullgerade eingezeichnet. Die
unterschiedlichen Steigungen der Weibull-Geraden resultieren aus den unterschiedlichen Weibull-Moduln der
beiden Probenserien.

Im Normalfall wird immer das effektive Volumen (d. h. jenes Volumen, das tatsdchlich
belastet wird) angegeben. Fiir eine einachsige Zugpriifung entspricht das effektive Volumen
dem tatsdchlichen Probenvolumen. Fiir Biegeversuche und vor allem fiir den 4-Kugel-
Versuch ist das effektive Volumen jedoch deutlich geringer als das Probenvolumen. Das

effektive Volumen hiangt auch vom Weibull-Modul m ab [27].

Analog dazu gilt dieselbe Abhéngigkeit auch fiir die Oberfldche der Proben.
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Effektive Volumina und effektive Oberflachen konnen mit den Gleichungen (3.12) und (3.13)

berechnet werden:

Ve

O e O e

_ f (cfeq(f)] dvV bzw. O, = j {L@J dO (Glg.3.12, 3.13)

o>0 o>0

orr 1st eine Vergleichsspannung, die im Allgemeinen so gewdhlt wird, dass sie gleich der
maximalen Zugspannungskomponente in der Probe ist. Das effektive Volumen V. und die
effektive Oberfliche O, entsprechen dem Volumen bzw. der Oberfliche der Probe, in der
die hochsten Zugspannungen auftreten. Aus den Glg. 3.12 und 3.13 geht hervor, dass beide
(i.e. effektives Volumen und effektive Oberflache) vom Weibull-Modul abhéngen [27].

Fir die 4-Punkt-Biegepriifung konnen das effektive Volumen V., und die effektive
Oberfliche Oy, mit den Gleichungen (3.14) und (3.15) analytisch berechnet werden:

(m+2)

voo—Lbh "D e 0 = L-[h+b(m+ 1))

off 4 m off 4 (Glg.3.14, 3.15)

-(m+1)

L ist der Abstand der beiden duBeren Auflagerrollen, b die Breite, 4 die Hohe der Probe und
m der Weibull-Modul.

Eine Zusammenfassung dieser Zusammenhinge findet sich in [27], die Umrechnung von

Proben mit unterschiedlichen Volumina wird in Kap. 3.2 erldutert.

3.2 Umrechnung der Festigkeitswerte aus dem 4-Kugelversuch auf Festigkeitswerte von

Biegeproben

Unter gewissen Vorraussetzungen konnen Ergebnisse von Festigkeitspriifungen aus Biege-
versuchen (dies gilt sowohl fiir 3-Punktbiegeversuche als auch fiir 4-Punktbiegeversuche) mit
Ergebnissen von Festigkeitspriifungen aus dem 4-Kugel-Versuch verglichen werden.

Im 4-Kugel-Versuch wird ein relativ kleines effektives Volumen (bzw. eine kleine effektive
Oberflache) mit einem zweiachsigen Spannungszustand beansprucht. Im Gegensatz dazu wird
in Biegeversuchen ein wesentlich groferes effektives Volumen (bzw. eine grofere effektive

Oberfliche) in uniaxialer Belastung gepriift. Daher miissen fiir einen giiltigen Vergleich zwei
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Fragestellungen gelost werden: erstens muss ein Zusammenhang beziiglich der schiadigenden
Wirkung von einachsiger und zweiachsiger Beanspruchung gefunden werden, d.h. es muss
eine geeignete Definition fiir eine Vergleichspannung gefunden werden. Zweitens bendtigt
man ein Verfahren fiir die GroBenextrapolation. Dies wurde aber im Kapitel iiber die

Weibullstatistik (Kap. 3.1.1) bereits erldutert.

Die Vergleichsspannung (fiir einen allgemeinen Spannungszustand) ist jene einachsige
Spannung, bei der das Versagensrisiko gleich wie beim allgemeinen Spannungszustand ist.
Die Definition einer geeigneten Vergleichspannung ist noch Gegenstand der Forschung.
Definitionen fiir Vergleichsspannungen finden sich unter anderem in [28 - 31]. Oft
verwendete Vergleichsspannungen bei sproden Werkstoffen basieren auf dem ersten

Hauptspannungskriterium [28] und dem Principle of Independent Action (PIA) [29]:

O-eq,l.HS =0 (G1g316)
Ceq.pra =(0f +af +oip)!™ (Glg.3.17)

Dabei sind o, oy und oy; die Normalspannungskomponenten und m ist der Weibull-Modul.

Beim ersten Hauptspannungskriterium (Glg. 3.16) wird angenommen, dall bei einem
mehrachsigen Spannungsfeld immer die groffte Normalspannung versagenskausal ist. Dies
berticksichtigt aber z.B. nicht die Moglichkeit, dal Risse inhomogen orientiert sind. Dann
kann ein groBer Riss, der senkrecht zur Richtung der 2’ten Normalspannung steht, den Bruch
auslosen. Beim PIA-Kriterium (Glg. 3.17) werden daher alle Zugspannungskomponenten als
unabhingige Beanspruchungen beriicksichtigt (fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrten
Vergleiche wird das PIA-Kriterium verwendet). Fiir einen zweiachsigen (biaxialen) Span-
nungszustand, so wie er beim 4-Kugel-Versuch im Zentrum der Deckfliche der Probe

vorliegt, gilt daher fir die Vergleichsspannung (o, ist der Maximalwert der 1’ten

max

Hauptspannung):

O s, =2 "0 (Glg.3.18)

max
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Fiir eine einachsige Belastung, wie sie bei Biegepriifungen vorkommt, gilt:

Oo.p1a.8p = 90 (Glg.3.19)

Die Festigkeit o von Proben des Volumens Vs> (der Oberfliche O.y,) kann dann aus den

Festigkeitswerten o; von Proben mit dem Volumen V.4, (der Oberfliche O.4;;) nach

1/m 1/m
v 0
o,=0,-| LL| ,o,=0,| =L (Glg.3.20, 3.21)
Veff,2 Oe/f,Z

berechnet werden, wobei o; und o, die entsprechenden dquivalenten Spannungen und Vs,

Vegr2 (bzw. Oep1, Ogp2) die entsprechenden effektiven Volumina (bzw. Oberflichen) sind [27].
Diese Auswerteformeln gelten natiirlich nur, wenn auch die Weibull-Theorie gilt. Sollte sich

die Keramik nicht wie ein ,,Weibull-Material“ verhalten, kann die hier beschriebene

Auswertemethodik nicht angewandt werden.
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4. Grundlagen der Fraktographie

4.1 Identifikation von Bruchausgéingen

Fraktographische Untersuchungen werden verwendet, um unerwartetes Versagen im Betrieb
zu analysieren, das Material zu verbessern und die Qualitit eines Produktes zu untersuchen
[32]. Bei keramischen Bauteilen, die bei niedrigen Temperaturen eingesetzt werden, ist der
am héufigsten auftretende Schadensmechanismus sproder Bruch. Weitere fiir Keramiken
wichtige Schidigungsmechanismen sind unterkritisches Risswachstum, Kriechen, Ermiidung

sowie Oxidation und Korrosion [33]).

Beim sproden Bruch versagen Werkstoffe aufgrund von Defekten im Volumen oder an der
Oberflache. Beispiele fiir typische Fehler im Volumen, die bei der Herstellung der Keramik
entstehen, sind Poren, Einschliisse und Agglomerate. Bei Oberflichendefekten handelt es sich
hauptsédchlich um Fehler, die von der Oberflichenbearbeitung (i.e. Schleifen) stammen oder
aber durch unsachgeméiBes Handhaben der Bauteile und Proben auf der Oberfldche verursacht
werden (Kontaktschdden). Um derartige Defekte zu identifizieren und damit die Ergebnisse
der Festigkeitsmessungen besser interpretieren zu konnen, werden nach Festigkeitsversuchen

in der Regel auch fraktographische Untersuchungen durchgefiihrt.

Beispiele fiir relevante Publikationen zum Thema Fraktographie stammen von Frechette [34],
Rice [35, 36], Mecholsky [37], Dusza [38] und Morrell [39]. Ein sehr guter Uberblick iiber

benotigtes Equipment und verschiedene Untersuchungsmethoden findet sich in [40, 41].

4.1.1 Charakteristische Merkmale von Bruchflachen

Unter Zug- oder Biegebeanspruchung wird das Versagen von Gldsern und polykristallinen
Keramiken, die keine oder nur geringe Porositit aufweisen, durch die Ausbreitung eines
einzelnen Risses verursacht. Das Versagen geht dabei von einem Fehler aus, der ein scharfer
Anriss sein kann. Mit fortschreitendem Risswachstum steigt die Risswachstumsgeschwindig-
keit bis auf nahezu Schallgeschwindigkeit (d.h. auf einige 10° m/s) an [36]. Auf der daraus
entstehenden Bruchfldche findet man einen relativ flachen, glatten Bereich, der senkrecht zur
Zugspannung um den versagensauslosenden Fehler (,failure initiating flaw*, ,fracture

origin‘“ oder Bruchausgang) liegt. Dieser Bereich wird Bruchspiegel (,,mirror) genannt. Der
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Bruchspiegel wird vom ,,mist* begrenzt. Dabei handelt es sich um kurze Riefen die in
Richtung der Rissausbreitung orientiert sind. Dieser Bereich geht in dhnliche, ldngere Riefen,
die ,,hackle* genannt werden, iiber. Ist die Probe grof8 genug, so kann man bei weiterer
Rissausbreitung auch eine makroskopisch beobachtbare Verzweigung der Risse (,,crack
branching®), finden [35, 40]. Abb. 4.1 zeigt eine Schemazeichnung eines idealisierten Teils

einer Bruchfliche mit den zugehorigen Merkmalen (nach Rice und Quinn).

Bruchausgang

fallure initiating flaw" ﬁ _'1_
Bruchspiegel Lo \é\

mirror" T
Tl

e f. _-\. :

~  Rissverzweigung " \--\ | K\h
,crack br;a}c;hu:g‘;’ J\\\ ‘\'L \\x

Abb. 4.1: Schematische Darstellung eines Teils einer Bruchflache, zugehorige Merkmale und ihre Radien
nach Rice und Quinn. 7y ist der Radius des bruchausldsenden Fehlers der entweder sofort kritisch ist oder
unter Belastung bis hin zu einer kritischen Gro3e r. wachsen kann. r,, ist der Radius des Bruchspiegels (auch
nmirror-mist boundary™), r, der Radius der ,,hackle”-Grenze und r, der Radius der Grenze der
Rissverzweigung (,,crack branching*). Die einzelnen Bereiche sind in der Regel nicht klar abgegrenzt.

Die Stabilitédt der Rissausbreitungsrichtung hédngt stark von der Rissausbreitungsrate ab. Wenn
die Rissgeschwindigkeit anndhernd die Schallgeschwindigkeit erreicht, wird der Riss instabil
und es kommt zur Rissverzweigung [42]. Auf der Bruchfliche kennzeichnet das Gebiet des
,ymist* den Ubergang von stabilem hin zu instabilem Risswachstum. Im Gebiet des ,,hackle*
verursacht Rissverzweigung ein Verdrehen und Umklappen der Rissebenen. Auf der
Bruchfldche erkennbare Bruchstrahlen sind die Schnittlinien von Bruchebenen mit

unterschiedlichen Orientierungen.
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Beispielhaft sind in den Abb. 4.2.a und 4.2.b eine Uberblicksaufnahme eines Teils der

Bruchflidche eines Bauteils aus Si3Ny (FSNI-grau) und der zugehdrige Bruchausgang in

starkerer VergroBerung dargestellt.

»*
| ]
L
-

)

Abb. 4.2.a: Teil der Bruchfldche eines Bauteils aus Siliziumnitrid (FSNI-grau). Der anndhernd halbkreisformige
Bruchspiegel (2) ldsst sich sehr gut erkennen, eine Abschétzung der wéihrend des Bruches auftretenden Spannung
nach Glg. 4.6 ergibt einen Wert von ungefihr 250 MPa. Die vom Bruchausgang (1) ausgehenden Bruchstrahlen
konnen in diesem Fall leicht identifiziert werden. Bemerkung: Bruchstrahlen sind die Schnittlinien von Bruchebenen
mit unterschiedlichen Orientierungen. Ebenfalls gut erkennbar sind die ,,mist/hackle“ Zone (3) sowie das Gebiet der
Rissverzweigung (4).

Abb. 4.2.b: Beim Bruchausgang handelt sich um einen Bearbeitungsfehler (Pfeile). Die darunter liegenden porose
Zone (gepunktete Linie) kann bei der Entstehung des Bearbeitungsrisses eine Rolle gespielt haben, war aber
vermutlich allein nicht versagenskausal [43].

In der Realitit gibt es zwischen den einzelnen Bereichen keine klaren Grenzen, sie gehen oft
flieBend ineinander iiber. Diese Charakteristika sind vor allem bei dichten Silikatgldsern, wo
sie auch zuerst beschrieben wurden, gut erkennbar [35]. In polykristallinen Keramiken sind
diese Merkmale manchmal von groben Gefiigeelementen iiberdeckt und konnen daher oft nur

sehr schwer oder iiberhaupt nicht identifiziert werden.

4.1.2 Bruchmechanischer Zugang zur Berechnung der Fehlergrofie

Da sich keramische Werkstoffe in der Regel linear-elastisch verhalten, kann der Sprodbruch
mit Hilfe der linear-elastischen Bruchmechanik (LEBM) beschrieben werden. Die kritische
FehlergroBe kann mit Hilfe der LEBM berechnet werden. Die Grundlagen der LEBM gehen
auf die Arbeiten von Griffith [44, 45] zuriick. Griffith hat gezeigt, dass die Festigkeit einer
Platte aus einem sproden Werkstoff, welches einen schmalen ellipsenférmigen Fehler mit der

Lange 2a enthilt und die mit einer homogenen Zugspannung beaufschlagt wird, durch
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Oy = — (Glg.4.1)

gegeben ist, wobei oy die Bruchspannung, £ der Elastizititsmodul und G, die Energie pro

neu geschaffener Bruchfliche sind. Je groBer die Fehlergroe a ist, desto geringer ist die
Festigkeit des Materials. Griffiths Formel wurde unter der Vorraussetzung hergeleitet, dass
sich ein Riss spontan ausbreitet, wenn die bei der Rissausbreitung geleistete Arbeit (oW)
grofler (oder zumindest gleich) der Summe der aufgrund der Rissausbreitung erfolgten
Anderung der elastischen Energie (6U,;) und jener Energie, die zur Erzeugung der neuen

Rissflache bendtigt wird (G, - ¢ - oa) , ist.
W 28U, +G, -téa (Glg.4.2)*

Auf den Arbeiten von Griffith bauen die Theorien von Irwin auf [46]. Irwin analysierte das
Spannungsfeld an der Rissspitze. Die Intensitdt des Spannungsfeldes an der Rissspitze wird

dabei durch den Term K; (Spannungsintensitétsfaktor SIF, Mode I) beschrieben.

Eine Mode I-Belastung (Abb.4.3) beschreibt
eine Belastungssituation bei der die Krifte

senkrecht zur Rissebene wirken. Das

Spannungsfeld an der Rissspitze ist propor-

tional zu K;. Zur Rissausbreitung kommt es,

j wenn K; einen kritischen Wert, den kritischen

Spannungsintensititsfaktor (oder auch Bruch-

Abb. 4.3: Rissoffnungsart nach Mode I. Im Allge-

meinen stellt diese Art der Belastung fiir Keramiken zahigkeit genannt) Kic, erreicht. Der Span-

die kritische Belastung von Rissen dar. nungsintensititsfaktor K; ist definiert durch:
K;y=0-YNz-a . (Glg.4.3)

* Glg. 4.2 geht von der Vorraussetzung aus, dass der Bauteil plattenformig ist, wobei ¢ die Dicke der Platte, G.
die Energie der Einheitsfldche die beim Entstehen der neuen Rissfliche absorbiert wird und oa der Rissfortschritt

ist. toa steht somit fiir die neu entwickelte Rissfldche.
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Versagen tritt auf wenn der Spannungsintensitdtsfaktor die Bruchzdhigkeit iiberschreitet:

K, >K, . (Glg.4.4)

o ist die an der Probe anliegende Spannung, a die Defektgrole und Y ein dimensionsloser

Geometriefaktor, der Form und Lage der Defekte beschreibt’.

Bei Festigkeitsversuchen wird die Belastung stetig erhoht. Dabei erhoht sich auch der
Spannungsintensitdtsfaktor, K;, bis er seinen kritischen Wert K;c (Bruchzihigkeit) erreicht.

Die kritische FehlergroBe a. (Griffithrissgrof3e) ist:

l.(_KC )2

St s (Glg.4.5)

ac

Sie ist in der Regel geringfligig grofer, als der auf einer Bruchfldche erkennbare Defekt [32].
Dies kann z. B. auf unterkritisches Risswachstum zuriickzufiihren sein, das auch vor
Erreichen der Bruchzihigkeit stattfindet. Eine exakte Berechnung der kritischen Fehlergrofle
ist aber nur schwer moglich, da der Geometriefaktor und die Bruchzdhigkeit (an der Stelle des

Fehlers) normalerweise nur ungenau bekannt sind.

Die Messwerte der Bruchzihigkeit hingen auch von der Versuchsmethode ab, mit der sie
bestimmt wurden. Um Werte fiir die Bruchzdhigkeit korrekt interpretieren zu konnen muss
daher die Messmethode bekannt sein. In dieser Arbeit wurde zur Bestimmung der
Bruchzéhigkeit der verwendeten Werkstoffe die SEVNB (,,single edge V-notch beam”) —
Methode [47 - 49] verwendet, da fiir diese Methode die Werte fiir den Geometriefaktor
ausreichend genau bekannt sind und die Methode gut reproduzierbare Werte liefert. Typische
Bruchzihigkeiten von Hochleistungskeramiken liegen im Bereich zwischen 3 und 8 MPa-Vm
(zum Vergleich: die Bruchzihigkeit eines handelsiiblichen Cr-Ni-Stahls liegt um 100
MPa-Vm, jene von Grauguss betrigt ca. 20 MPa-Vm).

Fiir die im Folgenden durchgefiihrten Analysen wird angenommen, dass Oberfldchenfehler

wesentlich langer als tief sind (c>>a). Dann kann als Geometriefaktor ¥ = 1,12 verwendet

> Vorsicht: in einigen Verdffentlichungen wie z. B. in [40] enthélt Y auch das 7 aus Glg. 4.4, so dass gilt: ¥ —
Wa.
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werden. Fiir Volumenfehler wird die ,penny-shaped crack® Geometrie angenommen. Der
entsprechende Geometriefaktor ist ¥ = 2/m [40, 50,]. Weitere Geometriefaktoren finden sich in
[51].

In den Abb. 4.4 und 4.5 sind einige typische Fehlergeometrien fiir Oberfldchenfehler und

Volumenfehler in vereinfachter Form dargestellt.

—&

Abb. 4.4: Oberflachenfehler (oben: ,,half-penny surface ~ Abb. 4.5: Volumenfehler (oben: ,,penny-shaped
crack”, unten: ,, half-elliptical surface crack™). crack”, unten: ,, elliptical crack™).

Aus der GroBe des Bruchspiegels kann man die beim Versagen wirkende Spannung geschétzt

werden:
ri —=—c (Glg.4.6 a, b)
7.

M; ist eine Materialkonstante (Bruchspiegelkonstante) und »; der Radius des jeweiligen
Bereiches (z. B. der zugehorigen Grenze ,,mist-mirror‘ r,, oder ,mist-hackle* rp). Die Be-
stimmung der Konstanten und die Messung der Groe des Radius hdngen natiirlich von den
Beobachtungsbedingungen und dem Beobachter ab und konnen dementsprechend differieren

[37]. Werte fiir verschiedene Bruchspiegelkonstanten M; findet man in [37, 39, 40].
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5. Experimentelle Einfliisse auf die Ergebnisse von Festigkeitsmessungen

5.1 Kontaktbeanspruchungen

Beim 4-Kugel Versuch kann es im Kontaktbereich zwischen Probe und Kugeln zum
Auftreten von Hertzschen Kontaktspannungen kommen. Sind die fiir den Versuch verwen-
deten Kugeln zu klein oder die Proben zu dick bzw. die wahrend des Versuchs auftretenden
Kréfte zu groB3, so konnen diese Spannungen grof3er als die Priifspannung werden. Dieser Fall
kann vor allem bei Proben mit hoher Festigkeit eintreten. Geht das Versagen von einem

derartigen Kontaktbereich aus, muss der Versuch als ungiiltig gewertet werden.

5.1.1 Berechnung von Hertzschen Kontaktspannungen

Zu den Fragen, die beim Konstruieren mit Keramiken auftreten gehort, welche Auswirkungen
Kontaktschiden auf die Festigkeit haben konnen. Beim Kontakt von Kugeln und Platten
entstehen in den Platten Zugspannungen, die in sproden Werkstoffen zur Entstehung von
Kontaktschiden (Hertz-Risse) fiihren kénnen [52, 53]. In Abb. 5.1 ist so ein Hertz-Riss in
einer Siliziumnitridkeramik (SL200B), der mit einer Stahlkugel mit einem Durchmesser von
5 mm und einer Last von 4000 N erzeugt wurde, dargestellt (Bemerkung: erste Schiadigungen
konnten bei lichtmikroskopischer Beobachtung bereits bei einer Belastung von 3500 N
festgestellt werden. Abb. 5.2 zeigt eine schematische Darstellung der Belastungssituation

zwischen Kugel und Platte.

Abb. 5.1: Hertz-Riss in einer Siliziumnitridkeramik Abb. 5.2: Schematische Darstellung der
(Last 4000 N, Kugeldurchmesser 5 mm). Material Belastungssituation beim Kontakt zwischen einer Kugel
Siliziumnitrid SL200B, E-Modul 305 GPa. und einer Platte.
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Hertz hat das Spannungsfeld bei einem Kontakt zwischen einer Kugel und einer Platte
beschrieben [52]. In der Platte treten Zugspannungen an der der Kontaktfliche auf. Der

Maximalwert der Zugspannungen ist:

=(1‘2V).[ 3-F j , (Glg.5.1)

t,
- 3 2-7-a’

wobei F die Kraft ist, mit der die Kugel auf die Kontaktfldche gepresst wird. Die Poisson’sche

Querzahl ist ». Der Radius der Kontaktfldche, a, berechnet sich zu:

1/3
a=(3'F;”j : (Glg.5.2)

wobei 7 der Radius der Kugel ist. E " ist ein ,,mittlerer Elastizitdtsmodul®, der sich aus den

Elastizitdtsmoduln der Werkstoffe der Kugel und der Platte (£;, E>) errechnet [52]:

" 2-E -E
E" = 5 2 . (Glg.5.3)
berechnen lasst.
Eine einfache Niherung fiir eine Poissonzahl von v= 1/3 findet man in [54]:
OH,t z—F 5 (Glg.5.4)
6-7-a
Die Kontaktfliche kann durch
2/3
F.r
, T
T-a =—- Glg.5.5
5 ( Z ] (Glg.5.5)

gendhert werden, wobei a, r, E und F der Radius der Kontaktfliche, der Radius der Kugel, der
Elastizitdtsmodul der Kugel und die Priifkraft sind.
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5.1.2 Untersuchungen an Aluminiumoxid

Borger hat erste Versuche zur Ermittlung des Einflusses von Kontaktspannungen auf die
Ergebnisse des 4-Kugelversuchs an Scheiben aus Aluminiumoxid (AL23) durchgefiihrt [4].
Mittels Brinellkugeln (Durchmesser 1 und 2,5 mm) wurden dabei Eindriicke mit
verschiedenen Lasten in die Oberflache der Scheiben eingebracht um die kritische Last zu
bestimmen. Erste leichte Schiddigungen wurden dabei bei einer Last von 1206 N
(Durchmesser der Kugel 2,5 mm) gefunden. Bei Eindriicken mit einem Kugeldurchmesser
von 1 mm wurde als kritische Last ein Wert von 180 N ermittelt. Fiir 4-Kugelversuche im
Standardpriifbereich kann ausgeschlossen werden, dass unter der Lastkugel (und schon gar
nicht unter den Auflagerkugeln) Hertz-Risse entstehen [4]. Daher ist eine Schidigung im
Krafteinleitungsbereich als EinflussgroBe auf die 4-Kugelfestigkeit von AL23 in diesem Fall

ebenfalls auszuschlief3en.

5. 2 Auswirkung der Oberflichenbearbeitung auf die Festigkeit

Durch die Oberflachenbearbeitung keramischer Werkstoffe werden Defekte in die Oberfliche
eingebracht. Erreichen diese Defekte eine kritische Grofle kommt es unter Beanspruchung
zum Versagen des Bauteils bzw. der Probe. Dabei sind Zugspannungen wesentlich gefahr-
licher als Druckspannungen. Die Qualitdt der Oberfliche der Zugseite der Proben hat einen
groBen Einfluss auf das Ergebnis von Festigkeitsmessungen (konsequenterweise hat natiirlich

auch die Qualitédt der Oberfldche von Bauteilen einen Einfluss auf das Betriebsverhalten).

5.2.1 Einfliisse durch die Parameter des Schleifvorgangs

Zwischen der Oberflichenqualitdt von keramischen Bauteilen und Proben und ihrer Standzeit
bzw. Festigkeit bestehen komplexe Zusammenhadnge. Wéhrend die Kornung der Schleifkdrner
groBen Einfluss auf die Qualitidt der Oberflichen hat, konnten z. B. Pfeiffer und Hollstein
keinen Hinweis auf einen moglichen Einfluss der Schleifgeschwindigkeit auf die
Oberflachenqualitidt und Festigkeit von in Langsrichtung geschliffenen Biegeproben finden
[55]. In [55] wurde auch gezeigt, dass ein Abstumpfen oder Ausbrechen der Schleitkérner
groBen Einfluss auf die Oberflichenqualitit von Biegeproben haben und in Folge grofle

Unterschiede bei Festigkeitsmessungen bewirken kann.

32



5.2.2 Einfluss des Schmiermittels

Durch Zugabe von Additiven zu den tiblichen Schmiermitteln kann die Abtraggeschwindig-
keit des Materials beeinflusst werden. Durch diese Additive kann es aber auch zu Wechsel-
wirkungen mit dem zu bearbeitenden Material kommen. Der Einfluss von Additiven ist
komplex und hat unter anderem Auswirkungen auf den Reibungskoeffizienten, die Ver-
schleiBrate der abrasiven Partikel, sowie die mechanischen Eigenschaften der Oberfliache [56,
57]. Zum Beispiel oxidiert Siliziumnitrid in Gegenwart von Luft und Wasser bei hoheren
Temperaturen, wobei es zur Bildung von SiO, kommt [58]. Solche Einfliisse kdnnen eine

Veranderung der Festigkeit der bearbeiteten Keramiken zur Folge haben.

5.2.3 Einfluss des Gefiiges auf die Bearbeitungsparameter

Nach Rice bendétigt man fiir das Schleifen von Keramiken, die ein feinkorniges Geflige
besitzen, hohere Krifte und ldngere Zeiten als fiir ein grobkorniges Gefiige. Eine (gleichver-
teilte) Porositit erhoht den Abtrag, filhrt aber auch zu einer groBeren Unebenheit der
Probenoberfldche. Dagegen hat das Bearbeiten grobkorniger Keramiken (mit Poren) keinen so
groflen Einfluss auf die Festigkeit, weil die eingebrachten Fehler kleiner als jene sind, die

bereits im Material vorliegen [35, 36].

5.2.4 Einfluss von Eigenspannungen auf die mechanischen Eigenschaften

Durch den mechanischen Abtrag von Material (i. e. Schleifen, Lippen, Polieren) werden in
der Regel Schiden in der Oberfldche verursacht. Weiters entstehen knapp unter der Ober-
fliche Druck- und Zugeigenspannungen, die Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften der
Probe bzw. des Bauteils nehmen konnen®. Wihrend es durch die Oberflichenschéiden in der
Regel zu einer Verringerung der Festigkeit kommt, konnen Druckeigenspannungen die
Festigkeit von Keramiken erhéhen. So wurden Druckeigenspannungen in abgeschliffenem
Glas bereits 1922 nachgewiesen [59]. Marshall et al. beschreiben Druckeigenspannungen in
Siliziumnitrid, die mittels Eindruckverfahren und Biegung von diinnen Platten, deren

Oberflachen an einer Seite bearbeitet wurden, gemessen wurden [60, 61].

6 Weitere Moglichkeiten durch die Oberflichendruckeigenspannungen entstehen konnen sind rasches
Abschrecken nach einer Warmebehandlung, Beschichten mittels PVD und CVD und Umwandlungsverstirkung.

Auf diese Moglichkeiten wird in dieser Arbeit aber nicht ndher eingegangen.
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Die Entstehung von Eigenspannungen durch eine Oberflichenbearbeitung ist nicht nur auf
stark geschidigte Oberfldchen beschriankt. Hockey zeigte, dass Druckeigenspannungen auch

in diinnen Folien einer Al,O3-Keramik vorkommen [62].

Viele Studien iiber die Bearbeitung von Oberfldchen haben gezeigt, dass sich in unmittelbarer
Nihe der Oberflache eine Schicht mit Druckeigenspannungen ausbildet. Pfeiffer and Hollstein
geben beispielsweise fiir eine bearbeitete Siliziumnitridkeramik Druckeigenspannungen in der
GroBenordnung von 100 — 150 MPa in einer Tiefe von 5 — 10 um unter der Oberfliche an
[63]. Diese Spannungen nehmen in die Tiefe schnell ab. In einer Tiefe von ungefihr 10 —
20 um entsteht eine weitere Schicht, in der Zugeigenspannungen vorkommen [60, 61, 64].
Die Auswirkungen von FEigenspannungen auf einen Fehler hidngen auch stark vom
Spannungsgradienten und der Grofe des Fehlers ab. Daher ist der Netto-Effekt von

Eigenspannungen auf einen Bearbeitungsfehler oft gering und nur schwer vorherzusagen.

Da Eigenspannungen auflerdem von der Bearbeitungsrichtung abhingen, sind Spannungen in
Schleifrichtung kleiner als Spannungen senkrecht zur Bearbeitungsrichtung. Beispielsweise
wurde in [55] gezeigt, dass der Effekt einer Festigkeitserhohung durch Druckeigen-
spannungen bei in Langsrichtung geschliffenen Biegeproben vernachlissigbar klein ist und
dieser Effekt sich nur bei in Querrichtung geschliffenen Proben positiv auf die Festigkeit
auswirken kann (nach [17] diirfen Biegeproben aber nur in Liangsrichtung geschliffen
werden). Johnson-Walls et al. [65] haben durch Untersuchungen an Siliziumnitrid aulerdem

festgestellt, dass die Grofle der Eigenspannungen mit der Hirte des Materials ansteigt.

Insgesamt gesehen kdnnen die auf einen bruchausldsenden Defekt wirkenden Zugspannungen
durch Druckeigenspannungen in Oberflichennihe verringert werden’. Das heifit, dass man
durch eine gezielte Bearbeitung die mechanischen Eigenschaften eines Bauteils bzw. einer

Probe verbessern kann.

7 Da Druckeigenspannungen nur in unmittelbarer Nihe der Oberfliche vorhanden sind, haben diese keinen

Einfluss auf Defekte, die im Volumen der Probe zu finden sind.
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5.2.5 Messungen von Eigenspannungen

Die Bestimmung von Eigenspannungen in diinnen Oberfldchenschichten ist schwierig,
zeitaufwéndig und meist sind die Ergebnisse auch sehr ungenau. Erste Verfahren wurden zur
Messung von Eigenspannungen in Metallen entwickelt. Grossmann und Fullrath beschreiben
1961 erste erfolgreiche Eigenspannungsmessungen mit dem Rontgenverfahren an einem
ALO3/Glas- und einem ThO,/Glas System. [66]. Da mit diesem Verfahren nur Oberflachen-
eigenspannungen gemessen werden, eignet es sich besonders zur Bestimmung von
Eigenspannungen, die durch Oberflichenbearbeitung in das Material eingebracht wurden.
Weiterentwicklungen dieses Verfahrens werden bis heute zur reproduzierbaren Messung von

Eigenspannungen in Keramiken verwendet (z. B. das sin®y-Verfahren) [67].

5.3 Schidigungen durch die Oberflichenbearbeitung

Um die Auswirkungen von Bearbeitungsvorgdngen auf die Oberfliche einer Probe zu ver-
stehen, ist es notig, die an der Grenzfliche Werkzeug — Oberfldche entstehenden Fehler zu
erkennen. Gute Beschreibungen von Schdden, die durch Bearbeitungsvorgéinge in die
Oberfldache von Proben eingebracht werden sowie eine Beschreibung des fraktographischen

Zugangs finden sich u. a. in Arbeiten von Quinn, Rice, Mecholsky und Hollstein [68 - 71].

Als Schleifstoffe werden im Allgemeinen Granulate mit unterschiedlicher Korngrofe in fester
oder loser Einbindung verwendet. Aufgrund der hohen Hirte keramischer Werkstoffe werden
fiir die Oberfldchenbearbeitung hauptsdchlich Diamantschleifscheiben verwendet. Die Kanten
der abrasiven Partikel werden dabei als Schneidkeile wirksam. Durch diese Partikel werden
Kratzer in die Probenoberfliche eingebracht, wobei die Kratzer meist groBer sind, als die sie
verursachenden Partikel. Im Grund dieser Kratzer treten hohe Spannungen und (iiber kurze
Zeitrdume) hohe Temperaturen auf, das angrenzende Material steht unter Druck und wird
plastisch verformt. Wenn sich das abrasive Partikel aus dem jeweiligen Bereich entfernt
kommt es zu einer Riickverformung. Durch die dabei auftretenden Zugspannungen entstehen

Risse und Abplatzer.

Abb. 5.3 zeigt eine schematische Darstellung der Risse, die durch eine Schleifbehandlung in
die Oberfldche einer Probe eingebracht werden konnen (nach Quinn und Hollstein, [68, 69,

717).
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Abb. 5.3: Schematische Darstellung von Schleiffehlern. Die Schleifrichtung verlauft von links nach rechts. Es
kommt zur Entstehung von Median-Rissen (,,parallel cracks®), Radial-Rissen (,,orthogonal cracks*) sowie La-
teralrissen. Bei Median-Rissen unterscheidet man zwischen langen, koplanaren (1) und kurzen, iiberlappenden
(2) Rissen, die parallel zur Schleifrichtung liegen. Radialrisse bilden sich normal zur Schleifrichtung aus und
treten gerade (3, ,,straight crack®) oder in gebogener Form (4, ,,bowed crack®) auf. Radialrisse erreichen maxi-
mal die Tiefe der Medianrisse [68, 69]. Hollstein beschreibt eine weitere Art von Rissen (5, Lateralrisse), die
parallel zur Oberflache liegen und von der plastischen Zone ausgehen [71].

Man unterscheidet drei Arten von Rissen [68, 69, 71]:

1.) Medianrisse (,,parallel-cracks®”, 1, 2): Medianrisse liegen parallel zur Schleif-
richtung und senkrecht zur Oberfldche und entstehen durch die hohen Spannungen am Grund
des Kratzers. Diese Art von Rissen fiihrt aufgrund ihrer Lange und Tiefe zur starksten Reduk-

tion der Festigkeit der Probe.

2.) Radialrisse (,,orthogonal-cracks®, 3, 4): Radialrisse entstehen als Resultat von
»impacts* oder Eindriicken und erstrecken sich in radialer Richtung vom Einschlagspunkt
weg. Da Radialrisse nicht so lang und tief wie Medianrisse sind, vermindern sie die Festigkeit

weniger stark.

3.) Lateralrisse (5): Diese Risse, die parallel zur Oberfliche liegen, und von der
plastisch verformten Zone ausgehen, entstehen bei hohen Druckbeanspruchungen durch das
Schleifkorn als Resultat der hohen Zugspannungen, die an der Grenze der plastischen Zone
vorkommen. Sie bilden sich erst wenn das Material relaxiert nachdem sich das abrasive

Partikel entfernt hat.
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Weiters konnen durch den Schleifvorgang Locher (,,pits*) und Mikrorisse in die Oberfldche
eingebracht, sowie mikroplastische Deformationen in Oberflichenndhe verursacht werden

[56].
5.3.1 Beispiele fiir Auswirkungen von Bearbeitungsfehlern auf die Festigkeit

Im Biegeversuch wird ein uniaxialer Spannungszustand in die Probe eingebracht. Wie in
Kap. 5.3 beschrieben, sind Medianrisse (1, 2) aufgrund ihrer groBeren Lange gefahrlicher als
Radialrisse (3, 4). Daher hingt die Festigkeit stark von der Bearbeitungsrichtung der Zugseite
der Proben ab. Werden Biegeproben in longitudinaler Richtung geschliffen (Abb. 5.4.a)
liegen die Medianrisse ebenfalls in longitudinaler Richtung. In diesem Fall werden
hauptsidchlich die (weniger gefahrlichen) Radialrisse, die senkrecht zur Richtung der
Spannung liegen, aktiviert. Erfolgt der Schleifvorgang dagegen in transversaler Richtung,
(Abb. 5.4.b) liegen die gefdhrlicheren Medianrisse normal zur Spannungsrichtung und
werden zu einem Abfall der Festigkeit fiihren [68, 69]. Aus diesem Grund wird in der Norm
zur Priifung von Biegeproben [17] vorgeschrieben, dass die Proben in Léngsrichtung

geschliffen werden miissen.

Im 4-Kugel Versuch wird ein biaxialer Spannungszustand in die Probe eingebracht. Daher
wird jeder Riss, egal in welche Richtung er sich erstreckt, in mode I belastet und kann
Einfluss auf die Festigkeitsmessung nehmen (Abb. 5.4.c). Da im 4-Kugel-Versuch die
hochsten Spannungen auf der der Lastkugel gegeniiberliegenden Seite auftreten (i. a. im
Zentrum der Probe) und die Spannungen in radialer Richtung sehr schnell abnehmen, muss

sich der Riss aber in der Mitte der Probe befinden, um einen Einfluss auf die Festigkeit zu

haben.

1
o Py
2/

1
s’
a) Z {
RIEY:!

Abb. 5.4.a und b: Schematische Darstellung einer Biegeprobe, a) in longitudinaler Richtung geschliffen, b) in
transversaler Richtung geschliffen. In Fall a) werden die weniger gefdhrlichen Radialrisse aktiviert (3, 4), in Fall b)
fithren die normal zur Spannungsrichtung liegenden Medianrisse (1, 2) zu einer Verminderung der Festigkeit.

Abb. 5.4.c: Im 4-Kugel-Versuch wird ein biaxialer Spannungszustand in die Probe eingebracht, daher kann jeder
Riss (wenn er sich im Zentrum der Probe befindet) als kritischer Fehler wirken.
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Wie grof3 der Einfluss der durch Bearbeitung eingebrachte Oberfldchenfehler speziell bei
hochfesten, sproden Werkstoffen sein kann zeigt folgendes Beispiel: fiir eine
Funktionskeramik (charakteristische Festigkeit 100 MPa, Bruchzdhigkeit 1,3 MPa x \/m,
Yoverfiachenfenier=1,12) berechnet sich die kritische Tiefe fiir Oberflichenfehler nach Griffith zu
43 pum. Bei einer hochfesten Siliziumnitridkeramik (charakteristische Festigkeit 1000 MPa,
Bruchzéhigkeit 5 MPa~\/m, Yoberfiachenfenier=1,12) betrigt die kritische GroBe (nach Griffith) fiir
Oberflichendefekte dagegen nur mehr 6 um.

Um die ,,Werkstofffestigkeit des Materials mit dem 4-Kugel-Versuch zu bestimmen, muss
die Oberflidche der Zugseite bei hochfesten Keramiken daher so bearbeitet werden, dass durch
den Bearbeitungsvorgang moglichst keine Oberflichenfehler eingebracht werden. Nur dann
ist gewihrleistet, dass die Festigkeit des Werkstoffs bestimmt wird und aus der Bearbeitung
resultierende Fehler keinen Einfluss auf das Ergebnis haben. Fiir Keramiken mit niedriger
Festigkeit (z. B. verschiedene Elektrokeramiken wie Zinkoxid oder Bariumtitanat) kann
aufgrund der groflen kritischen Defektgroflen aber bereits eine Oberflachenbearbeitung durch
Schleifen (D15, nach EN 843-1) ausreichend sein®. Eine systematische Untersuchung des

Einflusses der Oberflachenqualitét auf die biaxiale Festigkeit existiert allerdings noch nicht.
5.4 Quantifizierung der Oberflichenqualitit

Jede Oberflache eines Werkstiickes

Bezugsprofil . Lo
R _ _ weist auf Grund der Einfliisse der
WA AN N I 4 Y 20 U Bearbeitung und von Fertigungs-
0 L Ro | Rne igkeit te G
\/ U \{ ritleres ungenauigkeiten sogenannte Ge-
Profil staltsabweichungen auf. Diese sind
S R VS L . . .
Grundprofil die Gesamtheit aller Abweichun-
) Gesamtmessstrecke [, gen der Ist-Oberfliche von der
Abb. 5.5: schematische Darstellung der Rauhtiefe R,,,, und des geometrisch idealen Oberfliche

Mittenrauhwerts R, [nach 72].
und wird nach DIN 4760 in sechs

Ordnungen unterteilt [72]. Sie gliedern sich in Formfehler (1. und 2. Ordnung) und

8 Es muss bemerkt werden, dass fiir keramische Bauteile, deren Oberflichen oft durch Schleifen bearbeitet
werden, Festigkeitswerte von Proben mit geschliffener Oberflache realitdtsndher sein konnen. AuBerdem werden
viele Bauteiloberflichen biaxial (z. B. durch Thermoschock) beansprucht. Daher ist in diesen Fillen der 4-

Kugel-Versuch an geschliffenen Oberflachen anwendungsnéher als die standardisierten Biegeversuche.
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Oberflachenrauheit (3. bis 5. Ordnung). Bei Gestaltsabweichungen 6. Ordnung handelt es sich
um Abweichungen im Gitterautbau des Werkstoffes. Wahrend die Rauhtiefe R, den
Abstand zwischen dem hochsten und tiefsten Punkt des Profilstiicks angibt, gibt der
Mittenrauhwert R, das arithmetische Mittel der absoluten Betrdge der Ordinatenwerte /; des
Istprofils zum mittleren Profil an (Abb. 5.5). Die gemittelte Rauhtiefe R, gibt das
arithmetische Mittel einer bestimmten Anzahl Einzelrauhtiefen innerhalb einer Bezugsstrecke

an [73].

Es sei angemerkt, da3 die Oberflachenrauheit allein kein geeignetes MaB fiir Schiaden durch
Bearbeitung ist und dass eine Beurteilung von Oberfldchenqualitit allein aufgrund von Rau-
heitsparametern zu falschen Schlussfolgerungen fiihren kann [55]. Unter anderem beschreibt
Hollstein in [71] Biegeversuche an Probenserien mit unterschiedlichen Oberflachenrauheiten.
Dabei wurde bei der Serie mit der raueren Oberfliche eine hohere Biegefestigkeit als bei einer
Serie mit der geringeren Rauheit gemessen. Dieses Ergebnis wird von den Autoren darauf
zuriickgefiihrt, dass durch die Oberfldchenbearbeitung in einer Serie Eigenspannungen und in

der anderen Schédden unter der Probenoberfldche eingebracht wurden.
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6. Ausheilen von Oberflichendefekten durch Auslagern

Die Herstellung (insbesondere die Oberflichenbearbeitung) von Proben aus groferen Teilen oder
auch aus Bauteilen ist mit hohen Kosten verbunden. Wie bereits in Kap. 5 erwédhnt kann es im 4-
Kugel-Versuch bei hochfesten Keramiken aufgrund von wihrend der Bearbeitung eingebrachten
Oberflachenfehlern zu einem signifikanten Abfall der Festigkeit kommen. Daher sollten die
Zugseiten solcher Keramikproben (insofern sie keine ,,as sintered“ Oberfliche besitzen) so
bearbeitet werden, dass die Anzahl der Oberflichenfehler minimiert wird. Werden
Strukturkeramiken wie SiC oder SizNys einer Temperaturbehandlung unterzogen, so konnen
risséhnliche Defekte an der Oberfldche ausgeheilt werden. Dies kann fiir die Festigkeit von
Proben aus diesen Werkstoffen von groBer Bedeutung sein. Gelingt es durch eine geeignete
Wirmebehandlung Oberfldchenfehler bis zu einer bestimmten Grofle vollstindig auszuheilen,

konnten teure Bearbeitungsschritte eingespart werden.

Da Bearbeitungsfehler auch in keramischen Bauteilen auftreten und versagensauslosend sein
konnen, ist dieses Thema auch fiir Bauteile von groBiter Bedeutung. Bei keramischen Bauteilen
kann dieses ,,Rissheilen” zu einer Erhohung der Zuverldssigkeit und der Lebensdauer der
Bauteile fithren, was wiederum die Instandhaltungskosten verringert. Eines der primédren Ziele

dieser Arbeit ist es daher, geeignete Parameter zur Warmebehandlung von FSNI zu finden.

6.1 Grundsitzliche Ergebnisse zum Ausheilen von Rissen in (Si3N4-) Keramiken

Grundsitzliche Arbeiten zum Ausheilen von Rissen in Siliziumnitrid sind bereits um 1980
erschienen [74 - 79]. So beschreiben zum Beispiel Easler et al. schon 1982 Rissausheilungs-
versuche an gesinterten (SSN) und hei3gepressten Siliziumnitriden (HPSN) die Y,0; und Al,O3
als Sinterhilfsmittel enthalten. Biegeproben aus diesen Siliziumnitriden wurden einer
Wiérmebehandlung mit einer Temperatur von 1370°C und Zeiten von einer halben Stunde bis zu
50 Stunden unterzogen (tlw. mit einer aufgebrachten statischen Last) und anschlieBend in 4-
Punkt-Biegung gepriift. Die Oberflachen der Proben waren geschliffen, die Kanten wurden aber
nicht (wie in der Norm [17] vorgeschrieben) gefast. Wurden diese Siliziumnitridkeramiken nur
fiir eine kurze Zeit (30 Minuten) warmebehandelt konnte eine Festigkeitssteigerung festgestellt
werden, wihrend es bei lingeren Wirmebehandlungszeiten zu einem Abfall der Festigkeit
gekommen ist. Die Autoren vermuteten, dass die Festigkeitssteigerung auf ein Abrunden von in

der Oberflache vorhandenen Rissspitzen durch Oxidationsvorgidnge zuriickzufiihren ist. Wihrend

40



der Weibull-Modul nach einer halbstiindigen Wiarmebehandlung mit m = 8 bestimmt wurde,
betrug er nach 50 Stunden 20. Die Autoren erkldrten den hoheren Weibull-Modul mit dem
Entstehen neuer kritischer Defekte, deren Grof3e relativ dhnlich ist. Dies wiirde erkldaren, warum

diese Wiarmebehandlung die Festigkeit verringert und den Weibullmodul erhoht hat [75].

Jakus et al. haben gezeigt, dass bei einer Warmebehandlung im Bereich von 700°C — 1100°C
und bei einer Haltezeit von nur 10 Minuten eine diinne Schicht von amorphem SiO, auf der
Oberfliche von HPSN (dotiert mit MgO und SiO,) entsteht. Diese Glasphase kann die
Oberfliche von maschinenbearbeiteten Proben und Bauteilen glétten und so zu einer Festigkeits-
steigerung fithren. Atzt man die wirmebehandelten Proben, so wird die Glasphase aufgelost und
die urspriingliche Oberfliche (mit den Schleifriefen) wird wieder sichtbar. Bei Priifung der
gedtzten Proben wurde wiederum die urspriingliche Festigkeitsverteilung ermittelt. Dies zeigt,
dass die Festigkeitssteigerung durch die Glasphase verursacht wurde. Eine Wiarmebehandlung
bei hoheren Temperaturen und mit ldngeren Zeiten wandelt das amorphe SiO; in Cristobalit um
und es bilden sich weitere Reaktionsprodukte wie Magnesium- und Kalziumsilikate. Es bilden
sich Locher und stabformige Kristalle in der Glasphase. Die Autoren nehmen an, dass die Locher
durch das Entweichen von gasformigen Oxidationsprodukten entstanden sind und die
stabformigen Kristalle aus MgSiOs bestehen. Diese neu gebildeten Defekte in der Oberflache
werden von Jakus et al. fiir den Festigkeitsabfall bei Proben mit ldngeren Wirme-
behandlungszeiten und hoheren Temperaturen verantwortlich gemacht. Bei identischen
Versuchen in einer Stickstoffatmosphére bzw. im Vakuum konnten dagegen keine signifikanten

Veranderungen bei der Festigkeit gefunden werden [76 - 78].

In [77] wird der Einfluss einer Warmebehandlung (1400°C, 300 Stunden) in oxidierender bzw.
reduzierender Atmosphdre auf das Gefiige eines HPSN mit SiO,- und MgO-Zusitzen
beschrieben. Dabei wurden Luft (oxidierend), Argon (reduzierend), Luft und anschlieBend
Argon bzw. Argon und anschlieend Luft als Umgebungsmedien gewihlt. Die Behandlung in
der Ar-Atmosphdre flihrte zum Verschwinden der kristallinen Oxidphasen und der
nichtkristallinen intergranularen Phasen. Dagegen blieben Verunreinigungen, die in den
intergranularen Phasen auftraten, im Material und konnten nur durch eine Warmebehandlung an
Luft entfernt werden. Da durch die oxidierende Behandlung Verunreinigungen aus dem Material
entfernt werden konnten, schlieft Clarke, dass so eine Warmebehandlung von HPSN verbesserte

Hochtemperatureigenschaften zur Folge haben kann [77].
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6.2 Die Arbeiten von Kotoji Ando

Ausfiihrliche Untersuchungen, die iiber einen Zeitraum von mehr als 10 Jahren reichen, wurden
von Ando et al. hauptsichlich an einem heiBligepressten Siliziunmnitridverbundwerkstoff
(Hauptbestandteile 72 Gew.% Si3N4 mit 20 Gew. % SiC) sowie an Mullit und SiC durchgefiihrt
[80 - 87]. Bei den SisN4-Werkstoffen wurden Y,0; (5 bzw. 8 Gew.%) und Al,O; (3 bzw. 0
Gew.%) zur Verbesserung der mechanischen FEigenschaften bzw. als Sinterhilfsmittel
zugegeben. Die Wiarmebehandlungen wurden in einem Temperaturbereich von 700°C — 1400°C
in verschiedenen Atmosphidren und bei Haltezeiten von 10 Minuten bis 500 Stunden
durchgefiihrt. Die Rissausheilversuche wurden an Biegeproben (die an der Zugseite poliert
waren und in die Vickers-Hérteeindriicke mit unterschiedlichen Lasten eingebracht wurden)
ohne Last, mit Last und unter zyklischer Belastung ausgefiihrt und die auftretenden
Rissheilmechanismen studiert. Die mechanischen Eigenschaften der wiarmebehandelten Proben
wurden durch eine groBe Anzahl verschiedener Versuche (unter anderem durch
Biegefestigkeitsversuche, Ermiidungsversuche, Proof-Tests usw.) ermittelt und mit den

Ergebnissen von nicht wiarmebehandelten Proben verglichen.

Die besten Ergebnisse an den SizN4-Verbundwerkstoffen wurden bei einer Temperatur von
1300°C mit einer Ausheilzeit von 1 Stunde erzielt. Versuche, die bei einer Temperatur von
1200°C und einer Ausheilzeit von 10 Stunden durchgefiihrt wurden, ergaben in den meisten
Fiéllen ebenfalls akzeptable Ergebnisse. In Si3;N4/SiC-Keramiken konnten Risse bis zu einer
Tiefe von 200 pm vollstindig ausgeheilt werden [84]. Es hat sich auBerdem herausgestellt, dass
nur Bearbeitungsfehler, nicht aber strukturelle Fehler (wie z. B. Riesenkdrner) ausgeheilt werden
konnen. Si3N4/SiC-Keramiken mit hoherem Y,03-Gehalt zeigten ein besseres Ausheilverhalten

als Si3N4/SiC-Keramiken, die einen hoheren Al,O;-Gehalt aufwiesen [82, 87].

In [87] werden Auslagerungsversuche an Proben beschrieben, die statt Vickers-Eindriicken eine
durch eine Schleitbehandlung préiparierte Oberfliche aufwiesen. Bei einer Temperatur von
1300°C und einer Auslagerungszeit von 1 Stunde konnten die durch die Oberflichenbearbeitung
eingebrachten Fehler vollstindig ausgeheilt werden. Bei einer Auslagerungstemperatur von

1400°C kam es dagegen wieder zu einem Abfall der Festigkeit.

Rissausheileffekte konnten nur bei einer Auslagerung in Luft beobachtet werden. Bei identischen

Versuchen in Stickstoffatmosphére bzw. im Vakuum wurde kein Rissausheilen gefunden [82].
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Dies lédsst darauf schlieen, dass der Haupteffekt des Rissheilens durch Oxidation hervorgerufen
wird. Als Mechanismen werden fiir eine Si3N4/SiC Keramik mit Y,0s-Zusédtzen unter anderem

folgende Reaktionen vermutet [81 - 83, 85, 86, 88]:

SisNy + 30, —> 3Si0, + 2N, (Glg.6.1)
SiC + 3/20, —> Si0, + CO (Glg.6.2)
2SiC + Y03 + 40, —> Si,Y,0,+ 2CO, (Glg.6.3)
Y105 + 28i0; — Y,Si,0; (Glg.6.4)

6.3 Schlussfolgerungen fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrten Versuche

Aus [74 - 88] folgt, dass ein Rissausheilen in Siliziumnitridkeramiken von mehreren Faktoren

abhingt:
1.) von der Ausheilzeit, der Ausheiltemperatur und den Umgebungsbedingungen

2.) von der RissgrofB3e (i. e. vor allem von der Tiefe der Risse)

3.) von der chemischen Zusammensetzung der Siliziumnitridkeramik
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7. Probenmaterial: Siliziumnitrid

Siliziumnitridkeramiken besitzen eine hohe Festigkeit, eine hohe Temperaturwechsel-
bestdndigkeit, eine flir Keramiken sehr hohe Bruchzédhigkeit, eine hohe Héirte und Verschleil3-
bestindigkeit sowie eine hohe Korrosionsbestindigkeit. Aufgrund dieser giinstigen Eigenschafts-
kombination nimmt die Verwendung von Siliziumnitriden als Werkstoff fiir die Herstellung von
Bauteilen in verschiedensten Anwendungsbereichen stindig zu. So werden Siliziumnitride
inzwischen u. a in der Umform- und Schweifltechnik (z. B. als Walzringe zur Herstellung von
Drihten und Béndern, Fithrungs- und Treiberrollen, Tiefzieh- und Hydroformgesenke,
Schweillirollen oder Diisen fiir Schweillbrenner), im Maschinen- und Apparatebau
(Kugellagerkugeln, Verschleilschutz, Optik, Luft- und Raumfahrt) wie auch in der
Schmelzmetallurgie (z. B. als Thermoelementschutzrohre, Steigrohre, Dosierventile) in

steigendem Ausmal} eingesetzt.

7.1. Geschichtlicher Hintergrund

Stickstoff und Silizium gehoren zu den hiufigsten Elementen der Erde. Erste Berichte iiber ein
»synthetisches™ Siliziumnitrid stammen von Deville und Wohler aus dem Jahr 1859 [89]. Ein
erstes Patent zur kiinstlichen Herstellung von Siliziumnitrid datiert aus dem Jahr 1896. Hier wird

die Herstellung von Si3Ny4 durch eine carbothermische Reduktion von SiO; beschrieben [90].

Seit den frithen 1960er Jahren wurde die Bedeutung von SizNy flir die Herstellung von hoch-
temperaturbestindigen Bauteilen fiir den Maschinenbau erkannt und die Erforschung des
Materials intensiviert. Diese Arbeiten [z. B. 91] fiihrten schlieBlich zur Entwicklung von
Bauteilen fiir Verbrennungsmotoren und Gasturbinen. In den letzten Jahrzehnten wurden die
Herstellungsmethoden und Eigenschaften der Siliziumnitridkeramiken gezielt verbessert. So ist
es inzwischen mdglich Bauteile mit Durchmessern von 450 mm und Léngen von 1300 mm in
Serienfertigung herzustellen. Siliziumnitrid wird heute in den verschiedensten Bereichen
groBindustriell eingesetzt. Siliziumnitridkeramiken konnen durch druckloses Sintern SSN
(sintered silicon nitride), Drucksintern HPSN (hot pressed silicon nitride), HeiBisostatpressen
HIPSN (hot isostatic pressed silicon nitride), Gasphasenreaktionsintern RBSN (reaction bonded
silicon nitride) und Gasdrucksintern GPSSN (gas pressure sintered silicon nitride) hergestellt
werden. Eine ausfiihrliche Uberblicksarbeit iiber den Werkstoff Siliziumnitrid und verwandte

Materialien stammt von Riley [88].
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7.2 Kristalliner Aufbau

Der Hauptbestandteil einer Siliziumnitridkeramik ist ein Si3Ny4- reicher Mischkristall. Weiters

enthilt es in der Regel einige Volumenprozent an amorpher Korngrenzenphase. Si;N4 hat eine

kovalente Bindung und eine tetraedrische Koordination, wobei jeweils an den Ecken eines SiNy-

Tetraeders die Stickstoffatome sitzen (Abb. 7.1.a). Jedes Stickstoffatom gehort zu drei
Tetraedern die miteinander verbunden sind (Abb. 7.1.b). In Abb. 7.2 sind Si;Ns-Kristalle in dem

in dieser Arbeit hauptsidchlich verwendetem Werkstoff, FSNI-grau, dargestellt.

Abb. 7.1.a: Schematische Darstellung der  Apb. 7.1.b: Grundriss der Si;N,-Kristallstruktur.

tetraedrischen Koordination von Siz;N,.

Abb. 7.2: Si;Ny-Kristalle in FSNI-grau. Blick in eine Pore auf
einer Bruchfldche.

nach Glg. 7.1 in Silizium und Stickstoft [76].

Si3N4(S) 4 3Si(g,1) + 2N2(g)

Siliziumnitrid tritt in zwel
unterschiedlichen  kristallographischen
Modifikationen (a-SizsNag, B-Si3N4) auf,
die sich hinsichtlich ihrer Gitter-
parameter sowie der Loslichkeit fiir
Sauerstoff unterscheiden. Das meta-
stabile o-Si3N4 wandelt bei ca. 1200°C
irreversibel in stabiles [-Si3Ns um.
Siliziumnitrid hat keinen Schmelzpunkt
sondern zersetzt sich bei ungefahr
1880°C  und  einem Stickstoff-

dissoziationsdruck von 1 bar (10° Pa)

(Glg. 7.1)
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7.3 Oxidationsverhalten von Siliziumnitrid

Da SizN4 oft bei hoheren Temperaturen9 und dabei meistens in oxidierender Atmosphére
verwendet wird, ist das Oxidationsverhalten von groBer Bedeutung (siche hierzu auch Kap. 6
iiber das Rissausheilen). Bei normalem Sauerstoffpartialdruck ist SizNs gegeniiber Oxidation
thermodynamisch instabil. Allerdings bildet sich bei héheren Temperaturen an der Oberfldche
des Werkstoffs eine Oxidschicht aus, die einen weiteren Transport von Sauerstoff zur Oberflache
verhindert. Diese Oxidschicht ermdglicht auch bei hoheren Temperaturen eine Anwendung von
Bauteilen aus SizN4. Fiir die Bildung dieses Oxidfilms werden die folgenden Reaktionen

vorgeschlagen [76]:

2Si3N4(C)+1,502(g) - 3Si2N20(s) + Na(g), AGIOSOOK =-1063kJ - mol™ (Glg. 7.2)

Si3N4(c)+302(g) -3 SiOz(g) +2 No), AGIOSOOK =-802kJ - mol™ (Glg. 7.3)

Im Temperaturbereich von 1000°C — 1400°C oxidiert SisN4 wesentlich langsamer als reines

Silizium und Siliziumkarbid.

e

Ausfiihrliche Analysen (TEM, AES) haben gezeigt, dass

|
S|027 der Oxidfilm auf reinem Silizium aus amorphen SiO,
Si,N,O

besteht. Auf Siliziumnitrid bildet sich dagegen eine
,Doppelschicht* aus (Abb. 7.3).

‘.______ e - -

JNZ Jo Die duBlere Schicht besteht dabei aus amorphem SiO,,

S| 3N 4 wahrend sich auf der Siliziumnitridoberfliche eine

Schicht aus einem Siliziumoxinitrid (Si,N,O) bildet.
Abb. 7.3: Schematische Darstellung einer . . . o L o .
Oxidschicht auf einer Si;N,-Oberfliche Diese Schicht ist fiir die gute Oxidationsbestédndigkeit von

(nach Riley). Si3N4  verantwortlich. Details zur Ausbildung der
Oxidschicht finden sich unter anderem in [92, 93]. Wird die SiO,-Schicht auf der
Siliziumnitridoberfliche dicker, so neigt sie zur Kristallisation, was mit einer Anderung der

Oxidationskinetik verbunden ist. Alle diese Prozesse hidngen auch von der chemischen

? Bemerkung: hier muss natiirlich in Betracht gezogen werden, dass bei verschiedenen Anwendungen auch durch

Reibung lokal sehr hohe Temperaturen entstehen konnen.
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Zusammensetzung (im ppm Bereich) ab, wodurch die unterschiedlichen Ausheilbedingen bei
verschiedenen Siliziumnitridqualitdten erkldrt werden konnen. Eine genaue Beschreibung dieses

Verhaltens findet sich z. B. in [94].

7.4 Verwendete Probenmaterialien

Fiir diese Arbeit wurden zwei Siliziumnitridkeramiken verwendet, die sich hinsichtlich der
Qualitit der bei der Herstellung verwendeten Pulver unterscheiden, aber eine dhnliche chemische

Zusammensetzung aufweisen.

7.4.1 FSNI-grau

Bei der ersten in dieser Arbeit verwendeten Siliziumnitridkeramik handelt es sich um ein
heilgepresstes  Siliziumnitrid (HPSN) der Firma FCT Ingenieurkeramik, Rauenstein,
Deutschland mit dem Eigennamen FSNI-grau. Als Sinterhilfsmittel und zur Verbesserung der

mechanischen Eigenschaften wurden 6 Gew.% Al,O3; und 4 Gew.% Y,Os3 zulegiert.

Die Proben fiir den 4-Kugel-Versuch wurden bei FCT direkt aus heillgepressten Scheiben
(Durchmesser 250 mm, Dicke 5 mm, Abb. 7.4) entnommen. AnschlieBend wurden die Proben
auf die erforderliche Dicke geschliffen und die Oberfléche einer Seite von FCT geldppt (FEPA
Standard F600, B4C). Die Proben fiir die 4-Punkt-Biegeversuche wurden am ISFK aus
gleichartigen Scheiben derselben Charge von FSNI-grau herausgearbeitet. Die Oberflichen der
fiir die Versuche in Kap. 10 (Einfluss der Oberflichenbearbeitung auf die Festigkeit) gewéhlten
Zugseiten wurden individuell fiir die jeweilige Versuchsserie pripariert. Abb. 7.5 zeigt das

Geflige von FSNI-grau.

Abb. 7.4: Scheibe aus FSNI-grau; Durchmesser Abb. 7.5: Gefiige von FSNI-grau (plasmageétzt, CF4, 4
250 mm. Minuten).
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Tab. 7.1 gibt einen Uberblick iiber die am ISFK ermittelten mechanischen Eigenschaften von
FSNI-grau. Da die Poisson’sche Querzahl unbekannt war, wurde sie fiir die Auswertungen der 4-
Kugel-Versuche (nach Datenbldttern von vergleichbaren Siliziumnitridqualitidten) mit 0,27

angenommen [95].

Tab. 7.1: Eigenschaften von FSNI-grau

Eigenschaft FSNI
Vickershirte HVS [-] 1581 +£29
Vickershiarte HVS [GPa] 15,5+0,3
Kantenfestigkeit [N/mm] 655+ 141
Bruchzihigkeit (SEVNB) [MPa-Vm] (Messung an Standardbiegeproben, 5,0£0,2
Abmessungen 40 x 4 x 3 mm)

Bruchzihigkeit (SEVNB) [MPa-Vm] (Messung an Mini-Biegeproben; 5,1+0,1
Abmessungen 20 x 2 x 1,5 mm)

statischer Elastizitdtsmodul [GPa] 297+ 1,9
Dichte [kg/m’] 3203 £ 1

7.4.2 FSNI-schwarz

Die Untersuchungen tiber den Einfluss von Kontaktbeanspruchungen auf die Festigkeit wurden
an Proben einer zweiten heiBgepressten (HPSN) Siliziumnitridqualitat (FSNI-schwarz) desselben
Herstellers durchgefiihrt. Zusétzlich zu den gleichen Sinterhilfsmitteln wie bei FSNI-grau
wurden noch geringe Mengen TiO,, das fiir die Schwarzfarbung des Materials verantwortlich ist,
zugesetzt. Die Sinterbedingungen sind identisch zu FSNI-grau. Der Unterschied zu FSNI-grau
besteht nur im TiO; und in der Qualitit des verwendeten Pulvers. Die fiir die Untersuchungen
verwendeten 4-Kugel-Proben wurden von FCT als Scheiben mit einem Durchmesser von 20 mm
und einer Dicke von 5 mm gesintert. Die Proben wurden am ISFK auf die erforderliche Dicke

geschliffen.
In Abb. 7.6 sind die von FCT Ingenieurkeramik zur Verfiigung gestellten Scheiben aus FSNI

grau und FSNI schwarz dargestellt, Abb. 7.7 zeigt das Gefiige von FSNI ,schwarz“
(plasmageitzt, CF4, 5 Minuten 30 Sekunden).
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Abb. 7.6: 20 mm durchmessende Proben aus FSNI
»schwarz (oben) und FSNI ,,grau” (unten).

§

Abb. 7.7: Gefiige von FSNI ,,schwarz* (plasmageitzt,
CF4, 5 Minuten).

Tab. 7.2 gibt einen Uberblick iiber einige mechanische Eigenschaften von FSNI-schwarz. Fiir

die Auswertung der 4-Kugelversuche wurde die Poisson’sche Querzahl analog zu FSNI-grau

wieder mit 0,27 angenommen [95].

Tab. 7.2: Eigenschaften von FSNI ,,schwarz* (die Werte in den Klammern entsprechen den 90%

Konfidenzintervallen)
Eigenschaft FSNI
Vickershirte HVS [-] 1421 +28
13,9+0,3

Vickershirte HVS [GPa]

4-Punkt-Biegefestigkeit, n = 8 (Standardbiegeproben) [MPa]

658 [621 — 699]*

Weibull-Modul m [-]

)
10,6 [6,4 — 18,0]*)

Bruchzihigkeit (SEVNB) [MPa-Vm] (Messung an Standardbiegeproben) 5,1+0,1
statischer Elastizitdtsmodul [GPa] 320%)
Dichte [kg/m’] 3221+ 1

*) Angaben des Herstellers
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8. Einfluss von Kontaktschiden auf die Festigkeit

Im 4-Kugel-Versuch wird die Last {iber die Kugeln an vier Kontaktpunkten aufgebracht. Lokal
kann es durch die hohen Flichenpressungen zur Entstehung von Zugspannungen (Hertz’sche
Zugspannungen [52, 53] kommen, die in sproden Werkstoffen zur Entstehung von Rissen fiihren
konnen. Kontaktschiddigungen durch die Kugeln werden im 4-Kugel-Versuch normalerweise im
Bereich der Lastkugel erwartet, da die hier einwirkende Kraft dreimal so hoch wie bei den
Auflagerkugeln ist [4, 18]. Die Entstehung hoher Zugspannungen im Bereich der Lasteinleitung
wird im 4-Kugelversuch durch kleine Last- bzw. Auflagerkugeln, einen hohen E-Modul und
hohe Priifkréfte (hochfeste Werkstoftfe, dicke Proben) geférdert. Daher soll iiberpriift werden, ob
in den in weiterer Folge durchgefiihrten Versuchen an den vorliegenden Siliziumnitridproben mit
den fiir die Versuche verwendeten Stahlkugeln Kontaktschidden entstehen konnen und ob
Kontaktschdden einen Einfluss auf die Festigkeitsmessung nehmen. Erste Untersuchungen zu
diesem Thema (fiir den 4-Kugel-Versuch) wurden von Borger durchgefiihrt, die Ergebnisse
befinden sich in [4].

8.1 Experimentelle Untersuchungen an FSNI-schwarz

In einer ersten Versuchsserie werden Proben mit kiinstlich erzeugten Defekten gepriift. Die dabei
erhaltenen Ergebnisse wurden mit Ergebnissen von Versuchen mit nicht vorgeschidigten Proben
verglichen. Als Probenmaterial fiir diese Versuche wurde FSNI-schwarz verwendet. Die
urspriinglich 5 mm dicken Scheiben wurden am ISFK auf 3 mm Dicke heruntergeschliffen, die

Seite mit der ,,as sintered Oberfliche wurde bei den Versuchen als Zugseite gewihlt.

8.1.1 Experimentelle Durchfiihrung und Ergebnisse

30 Proben wurden ohne eingebrachte Schiadigung gepriift (Serie KA). Bei 13 weiteren Proben
wurden mit einem Rockwell-C Eindringkérper und einer Last von 200 N kiinstliche
Schiadigungen exakt in der Probenmitte erzeugt. Bei zehn Proben wurde die Schidigung dabei
auf der Seite, die fiir die Versuche als Druckseite gewihlt wurde, eingebracht (Serie KB). Bei
weiteren drei Proben liegt der Hérteeindruck auf der Zugseite (d. h. an der Stelle, an der beim 4-

Kugel-Versuch die maximalen Zugspannungen auftreten) der Proben (Serie KC).
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Der zum Einbringen der Schidigungen verwendete Versuchsaufbau ist in Abb. 8.1 dargestellt. In
der Probenoberfldche kam es durch den Eindruck zu plastischer Verformung und zur Ausbildung

von radialen Rissen (Abb. 8.2).

Abb. 8.1: Versuchsaufbau zur Einbringung der Abb. 8.2: Rockwell C-Eindruck auf der Druckseite
Vorschiddigung. einer Probe im Stereomikroskop. Vom Eindruck gehen
drei Risse in radialer Richtung aus (Pfeile).

Die charakteristische Festigkeit der ungeschiddigten Proben (Serie KA) betrug 688 MPa mit
einem 90%- Konfidenzintervall von 669 -706 MPa. Die Festigkeit der an der Druckseite
geschéddigten Proben (Serie KB) betrug 674 MPa (90 % KI: 636 — 715 MPa). Nimmt man an,
dass die Festigkeitswerte beider Messserien weibullverteilt (der Weibull-Modul berechnet sich
zu 14,0 fir Serie KA und 11,1 fiir Serie KB) sind, so sind beide Serien auf einem 90%igen
Vertrauensniveau nicht zu unterscheiden, siche Abb. 8.3. Daher beschreiben beide Messserien

dieselbe Festigkeitsverteilung und konnten zusammen ausgewertet werden.
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750 Abb. 8.3: Charakteristische
Festigkeit iiber dem
Weibullmodul fiir die
Priifserien KA und KB
(einfach logarithmische
Skalierung). Ebenfalls
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Abb. 8.4 zeigt die Ergebnisse in einer Weibull-Darstellung (obwohl bei Serie KC nur drei
Proben gepriift wurden und nach EN 843-1 bzw. EN 843-5 fiir eine zuverldssige Auswertung

mindestens 30 Versuche notwendig sind, wurde auch fiir diese Serie eine Weibull-Auswertung

durchgefiihrt).
100 Die drei an der Zugseite geschddigten
9994 / Proben (Serie KC) hatten mit 267 MPa eine
— 994 1 .. o S
< 4 signifikant niedrigere Festigkeit (und auch
L NV A eine deutlich verringerte Streuung der
% Festigkeitswerte - das 90%ige KI liegt bei
% 501 A E dieser Priifserie zwischen 262 — 269 MPa).
‘® <
< =
@ A =
£ 5 Um diese Ergebnisse zu vervollstindigen,
S 101 c
% A* - wurden eine analoge Untersuchung wie an
c 5l / .. .
S ,A FSNI ,,schwarz“ auch an Aluminiumoxid
@
g 1 Al23 (wie fiir die Untersuchungen in [4]
> A KAL Al : . .
11 A KB H verwendet)  durchgefiihrt. Die  dabei
0.5 A KC / . m.=12 erhaltenen Ergebnisse zeigen die gleiche
200 500 800 1000 Tendenz wie die Versuche an FSNI-
Festigkeit [MPa] " . Ergebni di
Abb. 8.4: Festigkeitsvergleich der Serien KA, KB schwarz. 1€ rgebnisse teser
(zusammen ausgewertet) und KC. Untersuchungen finden sich (zusammen mit

den in dieser Arbeit vorgestellten Ergebnissen der Experimente an FSNI-schwarz) in [96].
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8.1.2 Fraktographische Untersuchungen

In Abb. 8.5 sind Bruchstiicke von Proben der drei Serien dargestellt. Die Zahl der Bruchstiicke
steigt mit der Festigkeit (der gespeicherten elastischen Energie) an. Die linke Probe war auf der
Zugseite vorgeschidigt (Serie KC, 2 Bruchstiicke), die mittlere auf der Druckseite (Serie KB,
5 Bruchstiicke) und die rechte Probe war nicht vorgeschédigt (Serie KA, 5 Bruchstiicke).

Abb. 8.5: Gebrochene Proben (Durchmesser 20 mm) nach dem 4-Kugel-Versuch. Die linke Probe war auf der
Zugseite vorgeschidigt, die mittlere Probe auf der Druckseite, die rechte Probe war nicht vorgeschadigt.

Bei den Priifserien KA und KB ging das Versagen bei allen untersuchten Proben von Defekten
an der Oberfliche bzw. in der Ndhe der Oberfldche aus. Bei den Proben der Serie KB ist das
Versagen in keinem einzigen Fall durch die Vorschddigung auf der Druckseite der Proben
verursacht worden. Bei den identifizierten Bruchausgingen handelte es sich um glashéltige
Einschliisse an der Oberflache der Proben und, wie in Abb. 8.6 gezeigt, um pordse Bereiche in
Oberflachenndhe. Sédmtliche Bilder sind so orientiert, dass sich die fiir die Versuche gewihlte

Zugseite an der Oberseite der Bilder befindet.

Abb. 8.6.a: Bereich des Bruchausgangs
einer Probe der Serie KB im REM. Die
klar erkennbaren Bruchstrahlen sind durch
strichlierte Linien hervorgehoben. Thr
Verlauf zeigt, dass sich der Bruchausgang
in der Nahe der Zugseite (d. h. auf der der
Vorschiddigung gegeniiberliegenden Seite
befindet).
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ST
Abb. 8.6.b: Detailaufnahme aus dem Bereich des Bruchausgangs in starkerer Vergro3erung. Poren und
pordse Bereiche findet man bei FSNI-schwarz im gesamten Volumen. Liegen diese pordsen Bereiche, wie der
in der Abbildung gezeigte, unmittelbar unter der Oberfldche (also im Bereich der der hochsten
Zugspannungen), kdnnen sie versagensauslosend sein.

Bei allen drei Proben von Serie KC ging das Versagen von der durch den Harteindruck erzeugten

Vorschiadigung aus. Ein Beispiel dafiir ist Abb. 8.7 zu sehen.

[T |
1000 pm

Abb. 8.7: Der Verlauf der Bruchstrahlen (gelbe Linien) zeigt, dass das Versagen bei dieser Probe von Serie
KC vom Rockwell-C Eindruck (der in diesem Fall auf der Zugseite der Probe eingebracht wurde) ausgeht.
Der Eindruck hat eine Breite von 850 pm und reicht ca. 180 pm in die Tiefe der Probe (Stereomikroskop).
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8.2 Kugeleindruckversuche zur Ermittlung der kritischen Belastung

In diesem Abschnitt wird die Kraft, bei der erste Risse im Mikroskop erkennbar sind, als
Funktion des Kugeldurchmessers ermittelt. Die Versuche wurden mit Stahlkugeln (15,08 mm,
6,33 mm, 3,172 mm und 2 mm Durchmesser) durchgefiihrt. Die Belastungsgeschwindigkeit
wurde analog zur Belastungsgeschwindigkeit der spiter durchgefiihrten 4-Kugelversuche
gewdhlt. Um auftretende Kontaktschiden deutlich identifizieren zu koénnen, wurde die
Oberfliache der Proben vor Versuchsbeginn bis zu einer Oberfldchenqualitdt von 1 pm poliert.
Als Versuchsmaterial wurden sowohl FSNI-grau als auch FSNI-schwarz verwendet. Bei FSNI-
schwarz wurden allerdings (analog zu den 4-Kugelversuchen) die Experimente nur mit

15,08 mm durchmessenden Kugeln durchgefiihrt.

Die Positionen fiir die Kugeleindruckversuche
 Stempel . :

wurden vor Versuchsbeginn markiert und
nummeriert. AnschlieBend wurden Probe und die

aufgelegte Stahlkugel zwischen zwei planparallelen

"% stahlkugel

metallischen Stempeln positioniert. Die Stahlkugel
wird dabei auf der Oberflache der Probe frei auf der
vorgesehenen Stelle aufgelegt und in die Probe
gedriickt (Abb. 8.8). Der Versuch wird (an

unterschiedlichen Positionen) mit ansteigender

Abb. 8.8: Versuchsaufbau zur Einbringung der
Eindriicke.

gefunden werden bzw. bis die Probe bricht.

Stempel

Kraft wiederholt, bis im Mikroskop erste Schiden

Eine Zusammenfassung der Ergebnisse dieser Untersuchung ist in Tab. 8.1 angefiihrt. Abb. 8.9
zeigt einen Hertzschen Kontaktschaden auf der Oberflache einer Probe aus FSNI-grau im LiMi.
In Abb. 8.10 ist ein zusammengesetztes Bild (Bruchflache und Aufsicht, Stereomikroskop) einer

zerbrochenen Probe dargestellt.
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Tab. 8.1: Bewertung der Kugeleindruckversuche

Kugeldurchmesser | Max. Bruchlast | Lastbereich beim Bewertung
[mm]/Material im 4KV [N] Eindruckversuch
Min.-Max. [N]
15,08/ 3802 *) 3744 - 8040 Bis zu einer Last von 8040 N keine
FSNI-schwarz Kontaktschdden auf der Probenoberflache
sichtbar
15,08/FSNI-grau 3666 3709 - 8704 Bis zu einer Last von 6035 N keine
(maximaler Wert Kontaktschdden auf der Probenoberfliche
fiir sichtbar
wiarmebehandelte Bei 7033 N erste Kontaktschddigung (Hertz-
Proben) Riss)
Bei 8704 N zerbrechen der Probe
6,33/FSNI-grau 798 809 -3842 Bis zu einer Last von 3626 N keine
Kontaktschdden auf der Probenoberfliche
sichtbar
Bei 3842 N zerbrechen der Probe
3,17/FSNI-grau 139 157 - 4940 Bis zu einer Last von 4014 N keine
Kontaktschidden auf der Probenoberfliache
sichtbar
Bei 4940 N zerbrechen der Probe
2/FSNI-grau 73 84 - 1507 Bis zu einer Last von 1007 N keine

Kontaktschiden auf der Probenoberfldche
sichtbar

Bei 1206 N erste Kontaktschddigung (Hertz-
Riss)

*) Diese Proben wurden mit einer Dicke von ~ 3 mm gepriift, daher ist die Bruchkraft héher als bei den Proben aus

FSNI-grau

Abb. 8.9: Hertzscher Kontaktschaden auf der polierten
Oberflache einer Probe von FSNI-grau (Kugeldurch-
messer 15,08 mm, Eindrucklast 7538 N). Der Kontakt-
schaden hat eine halbkreisformige Form und ist noch
nicht vollstindig ausgebildet.

Abb. 8.10: Aus zwei Teilbildern (Stereomikroskop) im
selben Maf3stab zusammengesetztes Bild einer
zerbrochenen Probe (Eindrucklast 8704 N,
Kugeldurchmesser 15,08 mm).
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8.3 Diskussion der Ergebnisse

Im 4-Kugelversuch konnen hohe Zugspannungen im Bereich der Lasteinleitung durch kleine
Last- bzw. Auflagerkugeln (z. B. betrug der Durchmesser der verwendeten Kugeln fiir die
Versuche an den Proben mit einem Durchmesser von 2,9 mm nur 2 mm), eine hohe Steifigkeit
der Probe und hohe Priifkrifte (hohe Festigkeit, dicke Proben) auftreten. Bei groBeren Kugeln
nehmen die Zugspannungen im Lasteinleitungsbereich signifikant ab und die Wahrscheinlichkeit

fiir eine Rissbildung sinkt stark ab.

Festigkeit und Streuung der 4-Kugelfestigkeiten der Serien KA (nicht vorgeschddigt) und KB
(auf Druckseite vorgeschidigt) waren identisch. Eine vorhandene Kontaktschddigung im Bereich
der Krafteinleitung (auf der Druckseite der Probe im Kontaktbereich zwischen Lastkugel und
Probe) hat keinen Einfluss auf das Ergebnis der Festigkeitsmessung. Oberflichenrisse auf der
Zugseite der Probe bewirken aber einen signifikanten Abfall der Festigkeit. Solche Risse konnen
aber aufgrund der geometrischen Situation nicht durch die Krafteinleitung hervorgerufen

werden.

Werden die Auflagerkugeln sehr nahe am Rand einer (dicken) Probe angeordnet, so kann dies
iiber die Hertz’schen Spannungen hinaus zu Zugspannungen fiihren, die ein Abbrechen der
Kanten hervorrufen kdnnen. Derartige Versuche sind ungiiltig. Dies ist aber bei keinem einzigen
der Versuche, die in dieser Arbeit durchgefiihrt wurden, vorgekommen. Die zum Entstehen von
Kontaktschiden ndtigen Kréfte sind um ein Vielfaches hoher als die Bruchkrifte im 4-Kugel-
Versuch. Daher kann - fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrten 4-Kugelversuche (Siliziumnitrid,
Probendimensionen, etc.) - ein Einfluss von Kontaktschiden, die durch die Lasteinleitung

hervorgerufen werden, auf die Festigkeit ausgeschlossen werden.
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9. Untersuchung von Proben unterschiedlicher Grofle

9.1 Ergebnisse der Festigkeitsuntersuchungen

Sédmtliche Versuche zur Beschreibung des Einflusses der Probengrof3e auf die Festigkeit wurden
an FSNI-grau durchgefiihrt (zum Probenmaterial siche Kap. 7). Die Proben fiir die 4-Kugel-
Versuche wurden bei FCT Ingenieurkeramik aus Siliziumnitridscheiben mit einem Durchmesser
von 250 mm und einer Dicke von 5 mm herausgearbeitet (lasergeschnitten) und anschlieend auf
die jeweilige Dicke geschliffen. Um eine einheitliche Oberflichenqualitit der Proben zu
gewihrleisten, wurde eine Seite bei FCT geldppt (diese wurde bei den Versuchen als Zugseite
gewdhlt). Die Proben fiir die Biegeversuche wurden am ISFK aus Scheiben derselben Charge
herausgeschnitten. Die Oberflichen der Zugseiten wurden gemiB3 EN 843-1 [17] prépariert.
Tabelle 9.1 gibt einen Uberblick iiber die gepriiften Proben.

Tab. 9.1: Eckdaten der untersuchten Proben.

Stichprobe (Testmethode) Probenabmessungen (Mittelwert) Anzahl der getesteten Proben n
GBP (4-Punkt-Biegepriifung) >45 x 3,951 x 2,984 mm’ 30
GA (4-Kugel-Versuch) & 43 mm, t=2,484 mm 30
GB (4-Kugel-Versuch) @20 mm, t = 1,983 mm 30
GC (4-Kugel-Versuch) @10, 8 mm, t = 1,054 mm 30
GD (4-Kugel-Versuch) @ 4,7 mm, t = 0,445 mm 30
GE (4-Kugel-Versuch) 2,9 mm, t=0,291 mm 30

Die effektiven Volumina und effektiven Oberflachen der Biegeproben wurde mit den Glg. (3.10)
und (3.11) berechnet. Dazu wurde fiir jede Probenserie ein eigenes Finite Elemente Modell der
4-Kugel-Proben (am ISFK standardisiert vorliegend) erstellt [4, 18]. Die Poisson Zahl wurde aus
Datenblittern fiir vergleichbare Materialien mit 0,27 [95] festgelegt. Eine Zusammenfassung der
Ergebnisse der Festigkeitsversuche sowie die berechneten effektiven Volumina (effektiven

Oberflachen) der einzelnen Probenserien findet man in Tab. 9.2.

Tab. 9.2: Charakteristische Festigkeit, Weibull-Modul, effektives Volumina und effektive Oberflidchen der
untersuchten sechs Priifserien.

Probenserie | Charakteristische Weibull Modul Effektives Volumen V., Effektive
Festigkeit o, [MPa] [-1 [mm’®] Oberfliche O,
[mm’]

GBP 871 [851 — 892] 14,1 10,6 —17,2] 8,5[7,0-11,2] 89,5 [87,9 —92,5]

GA 1053 [1025 — 1082] 12,4[9,3-15,1] 0,275[0,17 - 0,56] 3,61 [2,55 —5,37]

GB 1123 [1100 — 1147] 15,9[11,9-19,4] 0,07 [0,04 — 0,12] 1,451,16 — 2,04]

GC 1226 [1208 — 1246] | 21,7[16,2-26,4] | 0,0043[0,0029 —0,0080] | 0,258 [0,210 —0,355]

GD 1275 [1251 — 1300] 17,7113,3-21,6] | 0,0006 [0,0004—0,0011] | 0,062 [0,050 —0,086]

GE 1437 [1388 — 1489] 9,6 [7,2-11,7] 0,0006 [0,0004 —0,0012] | 0,055 [0,043 —0,081]

Werte in eckigen Klammern geben das 90 % Konfidenzintervall an
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In den Abb. 9.1.a und 9.1.b sind die im 4-Kugel-Versuch und in der 4-Punkt-Biegepriifung
gemessenen charakteristischen Festigkeiten als Funktion des effektiven Volumens und der
effektiven Oberflache in doppelt logarithmischen Darstellungen einander gegeniibergestellt. Die
dicke ausgezogene Linie entspricht der Prognose der 4-Kugelergebnisse aufgrund der
Biegeversuche basierend auf der Weibull-Theorie [7]. Die strichlierten Linien zeigen die

zugehorigen 90 % Konfidenzintervalle.

Die Festigkeitswerte der Serien GB, GC und GE liegen im 90% Konfidenzintervall. Wie von der
Weibull-Theorie vorhergesagt steigt die Festigkeit mit kleiner werdendem Probenvolumen an.
Dieser Anstieg kann (mit Ausnahme von Serie GE) aber nur bis zu einem effektiven Volumen
von ungefdhr 0,1 mm’® beobachtet werden. Bei Proben mit kleinerem effektivem Volumen sieht

es so aus, als ob ein Plateauwert fiir die Festigkeit existiert.

Die bereits erwdhnte Ausnahme stellt allerdings Serie GE dar. Obwohl diese Priifserie ungefahr
dasselbe effektive Volumen wie Stichprobe GD besitzt (dies ist auch auf den kleinen Weibull-
Modul von nur 9,6 zuriickzufiihren'®), liegt sie bei Beriicksichtigung der statistischen Streuung

der Werte im Trend, der durch die Weibull-Theorie vorhergesagt wird.

' Das effektive Volumen bzw. die effektive Oberfliche hingen vom Weibull-Modul ab. Mit kleiner werdendem
Weibull-Modul steigt das effektive Volumen bzw. die effektive Oberflache.
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Abb. 9.1.a: Charakteristische Festigkeit in Abhingigkeit vom effektiven Volumen in doppelt
logarithmischer Darstellung (4KV = 4-Kugel-Versuch, BP = 4-Punkt-Biegeversuch).
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Abb. 9.1.b: Charakteristische Festigkeit in Abhéngigkeit von der effektiven Oberflache in doppelt
logarithmischer Darstellung (4KV = 4-Kugel-Versuch, BP = 4-Punkt-Biegeversuch).



Eine der mdglichen Erklarungen fiir das Verhalten von Stichprobe GE wiére, dass diese
Stichprobe aus einer spéter hergestellten Charge von FSNI entnommen wurde. Wenn fiir die
Herstellung dieser Charge ein qualitativ etwas hochwertigeres Pulver verwendet worden ist,
konnte es zu den hoheren Festigkeitswerten kommen. Denkbar ist auch, dass ungewollte
Abweichungen in den Prozessparametern der Ofenfiihrung zu (kleinen) Unterschieden in den

mechanischen Eigenschaften gefiihrt haben.

Wabhrscheinlicher aber ist, dass durch den nicht gleichzeitig mit den anderen Stichproben
durchgefiihrten Lappvorgang bei GE eine bessere Oberflichenqualitét als bei den Stichproben
GA bis GD erzeugt wurde (Bemerkung: Es ist nur sehr schwer mdglich verschiedene Chargen
desselben Materials mit der gleichen Oberflichenqualitit herzustellen, da dabei Einflussfaktoren
wie z.B. die Abniitzung der verwendeten Schleif/Lappscheiben oder auch die durch die
Oberfliachenbearbeitung eingebrachten Eigenspannungen eine grofle Rolle spielen kdnnen). Die
Vermutung, dass eine unterschiedliche Oberflichenqualitdt fiir das abweichende Resultat der
Festigkeitspriifung von Stichprobe GE verantwortlich sein konnte, wird durch die im Folgenden

gemachten Uberlegungen weiter erhirtet.

Abb. 9.1.b zeigt die charakteristische Festigkeit in Abhéngigkeit von der effektiven Oberflache.
Bei dieser Auswertung liegen sdmtliche Festigkeitswerte im 90% Konfidenzintervall der
Prognose. Offensichtlich sind die Defektpopulation der Proben eher Oberfldchen- als
Volumendefekte. Aber auch hier ist mit kleiner werdender effektiver Oberflache ein Trend in

Richtung eines Plateauwertes der Festigkeit festzustellen.

Dies konnte durch eine bimodale Fehlerverteilung erkldrt werden. In Versuchen, bei denen ein
biaxialer Spannungszustand (wie beim 4-Kugel-Versuch) vorliegt, sind Oberfldchenfehler
wesentlich gefdahrlicher als Volumenfehler. Da im 4-Kugel-Versuch nur sehr kleine Bereiche in
der Néhe der Oberfliche der Probe getestet werden, geht das Versagen bei kleinen Proben in den
meisten Fillen von der Oberfliche der Proben aus. Bei konventionellen Biegeproben wird
dagegen ein wesentlich groferes effektives Volumen (uniaxial) gepriift. Daher findet man hier
auch Volumenfehler, die in den kleinen 4-Kugel-Proben nicht beobachtet wurden (siche dazu

auch Kap. 9.2 - Fraktographische Untersuchungen).

Eine weitere mogliche Erkldrung wird in [97] beschrieben. Hier wird angenommen, dass die

Dichte der relevanten Fehler mit kleiner werdendem Volumen nichtlinear ansteigt. Bei sehr
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kleinen Proben wird diese Fehlerdichte so hoch, dass sich die vielen kleinen Fehler gegenseitig
beeinflussen. Diese ,Fehlercluster erreichen dann kritische Grofle und konnen als
Bruchausginge wirken. Dies bewirkt eine geringere Festigkeit, als aufgrund der Weibull -
Theorie erwartet wird. Experimentell wurden derartige Ergebnisse zum ersten Mal in [98]
beschrieben. So ein Verhalten wiirde aber entsprechend der Analysen in [98] erst bei wesentlich

kleineren Proben als den hier verwendeten zu erwarten sein.

9.2 Vergleichende fraktographische Untersuchungen an Biege- und 4-Kugelproben

Eine fraktographische Untersuchung an ausgewidhlten Bruchflichen soll dazu beitragen die
Ergebnisse der Festigkeitsuntersuchungen zu interpretieren. In Tabelle 9.3 sind die nach dem
Griffith-Kriterium [44 - 46, 51] berechneten FehlergroBen fiir die charakteristische Festigkeit

und die Proben mit hochster bzw. niedrigster Festigkeit fiir jede Priifserie zusammengefasst.

Tab. 9.3: Kritische DefektgroBen fiir die charakteristische Festigkeit und die Probe mit der jeweils
niedersten bzw. hochsten Festigkeit jeder Serie (fiir die Berechnungen wurde die in den Messungen am
ISFK ermittelte Bruchzihigkeit von 5 MPaym verwendet, als Geometriefaktor ¥ wurde fiir Volumenfehler
2/m und fiir Oberflachenfehler 1,12 gewahlt).

Probenserie/Probe o [MPa] a.o [pm] a.y [pm]

GBP-g; 871 8 26
GBP9-g,,, 620 17 51
GBP10-0;,,, 1117 7 22
GA-o, 1053 6 13
GA19-0,,, 733 12 37
GA-17-0y 1182 5 14
GB-a, 1436 3 10
GB22-0,,,, 1090 5 17
GB17-6;,4 1692 2 7
GC-0o, 1226 4 13
GC3-0, 798 4 11
GCl-0,,u. 976 7 21
GD-o 1275 4 12
GD10-0,, 985 7 20
GD25-0;0 1394 3 10
GE-o, 1436 3 10
GE34-0,,, 1090 5 17
GE31-0,.: 1692 2 7

In den Abbildungen 9.2 und 9.3 sind Bruchspiegel und Bruchausginge (in stdrkerer
VergroBerung) von zwei ausgewihlten Biegeproben abgebildet. In allen Abbildungen sind die
Proben so orientiert, dass sich die Zugseite an der Oberseite der Bilder befindet. Bei den
insgesamt 30 Biegeproben wurden drei bruchauslosende Volumenfehler eindeutig identifiziert,

ndmlich die Reste eines organischen Einschlusses (Abb. 9.2.b) und in zwei Proben ein
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Einschluss aus Fe, Cr und Ni (Abb. 9.3.b). Weiters wurden elf Oberflichenfehler als

Bruchausgiinge gefunden.

Abb. 9.2.a und 9.2.b: In Abb. 9.2.a ist ein Teil der Bruchfldche von Biegeprobe GBP3 zu sehen. Der Bruchspiegel mit
mirror/mist und hackle Zone sowie dem im Zentrum liegenden Bruchausgang ist deutlich zu erkennen. Abb. 9.2b zeigt
den eigentlichen Bruchausgang in stiarkerer Vergroflerung im Rasterelektronenmikroskop. Bei einer EDX-Analyse wurde
reiner Kohlenstoff gefunden. Berechnet man die kritische Defektgrofie fiir Volumenfehler in FSNI mit dem Griffith-
Kriterium kommt man bei der Festigkeit dieser Probe (826 MPa) auf einen Wert von 29 pm. Der Einschluss ist daher
grof} genug versagensauslosend sein zu konnen.

100 ym

By e e
Fig. 9.3.a und 9.3.b: In Abb. 9.3.a ist ein Ausschnitt der Bruchfldche von Biegeprobe GBPS5 im Stereomikroskop zu
sehen. Bei einer EDX Analyse wurden im Einschluss die Elemente Eisen, Chrom und Nickel (helle Bereiche) sowie
Platten aus reinem Silizium nachgewiesen (Abb. 9.3.b, REM, Riickstreuaufnahme). Bei dieser Probe (Festigkeit 693
MPa) betrigt die kritische FehlergroBe fiir Volumenfehler 41 pm. Der gefundene Einschluss geniigt demnach dem
Griffith-Kriterium fiir die kritische Grof3e eines Volumenfehlers.
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Aufgrund des viel geringeren effektiven Volumens und der gro3en Anzahl der Bruchstiicke (vor
allem bei hochfesten Materialien) ist es viel schwieriger Bruchausgénge in Bruchstiicken von
Proben aus dem 4-Kugel Versuch zu identifizieren, als bei Proben aus Biegeversuchen.
Normalerweise geht der Bruch vom Zentrum der Probenflache aus, das der Lastkugel gegeniiber-
liegt (hier treten die hochsten Zugspannungen auf). Allerdings befindet sich der Bruchausgang
bei hochfesten Materialien wie Siliziumnitrid sehr oft auf einem der vielen kleinen Fragmente,
die wihrend des Versuchs absplittern und verlorengehen. Bruchausgédnge konnen daher sehr oft
nicht mehr gefunden werden. In den Abb. 9.4 und 9.5 sind fiir den 4-Kugel-Versuch typische

Bruchflachen zu sehen.

Abb. 9.4: Uberblick iiber einen Teil der Bruchfliche von Probe GAS im REM. Die
Bruchstrahlen sind durch strichlierte Linien angedeutet. Der eigentliche
Bruchausgang ist wahrend des Festigkeitsversuches weggebrochen und liegt auf
einem der verlorengegangenen Splitter. Aufgrund der Orientierung der
Bruchstrahlen kann aber angenommen werden, dass der Bruch von der Oberfléche
der Probe ausgegangen ist. Direkt an der Oberflache erkennt man einen
Kantenausbruch, der wihrend des Bruchvorgangs entstanden ist (Sekundarschaden).
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Abb. 9.5.a: Uberblicksaufnahme eines Teils der Bruchfliche von Probe GD12 im REM. Der Verlauf der
Bruchstrahlen zeigt, dass das Versagen von der Oberflache der Probe ausgeht (der Bereich von dem das
Versagen ausgeht ist strichliert hervorgehoben).

Bemerkung: Auf das Aussehen der Bruchflédchen von Proben mit geldppten Oberflachen wird in Kapitel 10
ndher eingegangen.

~
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Abb. 9.5.b: Schrigansicht des Bereiches von dem der Bruch ausgeht in stirkerer VergroBerung. Im Volumen
der Probe wurden keine Fehler gefunden. Die Festigkeit von Probe GD12 betrdgt 1198 MPa. Das bedeutet,
dass die kritische Fehlergrofe a. fiir Oberflichenfehler in diesem Fall nur 4 um betrégt (Bemerkung: fiir
Volumenfehler berechnet sich a, zu 14 pm). Trotz Lappung lassen sich auf der Oberfldche Bearbeitungs-
spuren erkennen (Pfeil). Bis in eine Tiefe von ca. 10 pm sieht man, dass das Material durch den
Bearbeitungsvorgang plastisch verformt wurde.
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9.3 Resiimee der Ergebnisse

Es ist seit langem bekannt, dass die Oberflichenqualitit von Keramiken ein entscheidender
Parameter fiir deren Festigkeit ist. Konventionelle Biegeproben (uniaxialer Spannungszustand)
versagen in der Regel aufgrund von Oberflichendefekten (i. e. Bearbeitungsfehler) oder
Volumendefekten (i.e. Einschliisse, Poren,...). Um den Einfluss von Oberflichenfehlern
moglichst gering zu halten, werden die Biegeproben daher laut Norm [17] parallel zur
Spannungsrichtung geschliffen. Dadurch wird verhindert, dass die bei der Bearbeitung
generierten (gefahrlicheren) Medianrisse in Mode I belastet werden und so die Festigkeit
verringern. Trotzdem wurden bei den 30 untersuchten Biegeproben nur drei Volumendefekte

aber elf Oberflichendefekte als Bruchausgang identifiziert.

Im 4-Kugel-Versuch wird ein biaxialer Spannungszustand auf die Probe aufgebracht. Dies
bedeutet, dass auf alle Oberflichendefekte Zugspannungskomponenten wirken, die senkrecht
zum Riss stehen. Daher liegen Oberflichenrisse unabhingig von ihrer Orientierung giinstig zum
Spannungsfeld und es gibt keine harmlose Rissorientierung. Somit reagiert dieser (biaxiale)
Versuch wesentlich empfindlicher auf Oberfldchendefekte als der Biegeversuch an Balken. Dies
zeigen auch die in diesem Kapitel beschriebenen Ergebnisse. Bei allen fraktographisch

analysierten 4-Kugelproben wurden Oberfldchenrisse als Bruchausgang gefunden.

66



10. Einfluss der Oberflichenbearbeitung auf die Festigkeit

Um den Einfluss der Endbearbeitung auf die biaxiale Festigkeit von Keramiken zu beschreiben,
wurden die Oberfldchen von 9 Priifserien einer SizsNs-Keramik (FSNI-grau) derselben Charge
und GroBe unterschiedlich pripariert und anschlieBend im 4-Kugel-Versuch gepriift. Um
einheitliche Versuchsbedingungen zu gewéhrleisten wurde fiir alle Probenserien dieselbe
Geometrie (Durchmesser 20 mm, Dicke ca. 2 mm) gewihlt. Die dabei erhaltenen Ergebnisse
wurden mit den Ergebnissen von 2 Priifserien von 4-Punkt-Biegeproben (aus derselben Charge,

aber ebenfalls mit zwei unterschiedlichen Oberfldchenqualititen) verglichen.

10.1 Oberflichenbearbeitung der Proben

10.1.1 Oberflichenbearbeitung bei FCT-Ingenieurkeramik

Die fiir die 4-Kugel-Versuche verwendeten Proben wurden bei FCT Ingenieurkeramik aus
Scheiben geschnitten. Eine Probenseite wurde anschlieBend standardméBig geldppt (B4sC, FEPA
Standard F600, Korngrofe 3 — 19 um). Eine Serie wurde mit bei FCT geldppter Oberfldche als
Zugseite fiir die Untersuchung des Einflusses der Oberflichenqualitit auf die Festigkeit
verwendet (Probenserie OI). Die Oberflichen aller anderen Proben wurden am ISFK auf

unterschiedliche Weise bearbeitet.

10.1.2 Oberflichenbearbeitung in der Werkstitte des ISFK

Vor dem Aufkleben des Probenmaterials auf eine magnetische Tréigerplatte aus Stahl muss diese
genau gereinigt werden, um den Klebespalt so diinn wie mdglich zu halten und damit die
Planparallelitit der Proben zu gewéhrleisten. Danach wird die Trégerplatte auf eine Temperatur
von ca. 150°C aufgeheizt, das HeiBBklebewachs diinn aufgebracht, die Proben vorsichtig
aufgelegt (Abb. 10.1.a) und mit einer Stahlplatte beschwert (Abb. 10.1.b). Obwohl bei
Siliziumnitrid aufgrund der ausgezeichneten mechanischen Eigenschaften eine Schidigung
durch Thermoschock nahezu auszuschlieBen ist, wurde darauf geachtet die Proben (sowie die

Spitze der verwendeten Werkzeuge) mit dem Probenhalter vorsichtig mitzuerwérmen. Haben die
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vorgefertigten Proben (bzw. das Probenvormaterial) nicht exakt dieselbe Hohe (Abb. 10.1.c),
muss der Schleifvorgang in 2 Arbeitsgingen durchgefiihrt werden''.

Heissklebewachs

Stahlplatte zur Beschwerun:
Proben . £

Magnetische Tragerplatte

B

Proben

Abb. 10.1.a-c: (a) Vorgeheizte Trigerplatte mit HeiBklebewachs und Proben und (b) Beschwerung der Proben auf der
Tragerplatte mit einer Stahlplatte. Zwischen die Stahlplatte und die Proben wird eine ca. 3 mm dicke Gummimatte gelegt,
um Unebenheiten auszugleichen. (c) Tragerplatte mit den aufgeklebten Proben nach dem Aushirten. Man kann erkennen,
dass die Proben teilweise nicht exakt dieselbe Hohe haben (Pfeile). In einem Arbeitsgang kdnnen mit dieser Anordnung
bis zu 25 Proben mit einem Durchmesser von 20 mm geschliffen werden.

Nach dem Aushirten des HeiBklebewachses wird die Trégerplatte auf der Maschine magnetisch
festgespannt und die Maschine auf die hochste und tiefste Probenhohe eingestellt (Abb. 10.2).
Bei den Schleifscheiben handelt es sich um kunstharzgebundene Diamantscheiben der Fa.
Winter (Bemerkung: kunstharzgebundene Scheiben sind fiir die Bearbeitung der Oberflichen
von Keramiken besser als metallgebundene Scheiben geeignet, weil das Kunstharz beim
Aufsetzen der Scheibe nachgibt und so ein Schlag auf die Proben verhindert wird).
StandardméBig besteht die Mdoglichkeit zwischen ,,schnellem® (Materialabtrag 30 um, kleinster
Bearbeitungsschritt 2 um) und, wie fiir diese Arbeit angewandt, ,langsamem® Schleifen
(Materialabtrag 15 pm, kleinster Bearbeitungsschritt 1 um). Die Kiihlung erfolgt mit einer
Schleifemulsion, die zu 30 Teilen aus Wasser und 1 Teil aus Ol besteht (Abb. 10.3).

Abb. 10.2: Aufge- Nach dem Ende des ersten
spannte Trager-

e

X, : platte mit aufge- Arbeitsschrittes wird die Platte
- : klebten Proben vor .
Beginn des von der Unterlage geldst und das
Schleifvorgangs.

Mall der Proben gepriift. Im
zweiten Schritt erfolgt die Endbe-
arbeitung der Oberflachen.

Die Dauer des Schleifvorgangs

hiangt von der zu bearbeitenden Fliche und dem gewiinschten Abtrag ab. Bei den in dieser Arbeit

""Haben die Proben verschiedene Hohen, so wiirde die Beschwerungsplatte nur auf den hochsten Punkten aufliegen.
Verschieden hohe Proben werden dann mit unterschiedlichen Kréften auf die Tréagerplatte gedriickt und der
Klebefilm wire unterschiedlich dick, was auch nach dem Schleifen zu unterschiedlichen Probenhéhen fiihrt. Dies
kann auch durch die Gummimatte, die Unebenheiten kompensiert, nicht vollstdndig verhindert werden.
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verwendeten Proben (und der gegebenen Fldche) erfolgte das Vorschleifen ca. 15 Minuten lang
mit einer Kornung von 46 um (D46). Das Bearbeiten auf das Endmall wurde mit einer Kérnung
von 15 pm (D15) fiir ca. 30 Minuten durchgefiihrt. Der Materialabtrag beim Schleifen mit D46
betrug dabei ca. 600 um. Um die durch die Bearbeitung durch das Schleifen mit D46 in die
Oberfliache eingebrachten Fehler zu entfernen werden beim Schleifen auf das Endmal3 (Dauer ca.

15 Minuten) mindestens weitere 25 pm abgetragen.

Die Oberfldchen der ersten vier Probenserien wurden in der Werkstitte des ISFK unterschiedlich
bearbeitet. Die Proben wurden dabei mit 1400 Umdrehungen/Minute (dies entspricht einer
Umfangsgeschwindigkeit von 22 m/s) geschliffen. Bei schnelleren Geschwindigkeiten wiirde die
Unwucht zu grofl werden, und es kommt zum Auftreten von Maschinenvibrationen. Damit wére

kein optimaler Schleifvorgang mehr gewihrleistet.

Abb. 10.3: Auf der
Schleifmaschine (Fa.
ELB-Schliff, Typ Juwel
20 SPS) festgespannte
Tréagerplatte mit 25
Proben wihrend des
Schleifvorgangs.

Schleifschéibes

Die erste Probenserie wurde nur mit einer Schleifscheibe der Kornung D46 (Serie OA)
geschliffen. Die Serien OB, OC und OD wurden, wie in EN 843-1 [17] fiir die Zugseite von
Biegeproben standardméBig vorgeschrieben, zuerst mit D46 und dann mit D15 bearbeitet. Um
einen moglichen Einfluss von gebrauchten und frisch abgezogenen Schleifscheiben verifizieren
zu konnen, wurden mit dieser Kornung (D15) die Oberflichen von drei Serien (unterschiedlich)
prépariert. Serie OC wurde mit einer gebrauchten Schleischeibe geschliffen, anschlieBend wurde
Serie OB mit derselben Scheibe pripariert. Danach wurde die Schleifscheibe neu abgezogen und
Serie OD geschliffen. Eine Zusammenfassung der einzelnen Oberfldchenbearbeitungsschritte ist

in Tab. 10.2 angefiihrt.
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10.1.3 Oberfléichenbearbeitung im Keramographielabor des ISFK

Die Praparation der weiteren Probenserien (OE — OH) erfolgte im Keramographielabor des ISFK
auf einem halbautomatischen Schleif- und Poliergerdt vom Typ Pedemax 2 der Firma Struers.
Jeweils sechs bis sieben scheibenformige Proben wurden mit HeiBBklebewachs (Removable
Adhesion Vax der Firma Struers) auf den auf einer Herdplatte bis auf ca. 140°C erhitzten
Probenhalter aufgeklebt. In Abb. 10.4.a ist der Probenhalter mit sieben aufgeklebten Proben zu
sehen, Abb. 10.4.b zeigt das Poliergerit mit dem eingebauten Probenhalter. Nach dem
Poliervorgang wurden die Proben durch neuerliches Erwidrmen vom Probenhalter abgeldst, an
Luft abgekiihlt und vorsichtig in Aceton gereinigt. In Tab. 10.1 sind die Priparationsparameter

der Oberflichenbearbeitung angegeben.

: , - 50 mm
Abb. 10.4.a: Blick auf die untere Seite des Probenhalters mit 7 Abb. 10.4.b: Schleif- und Poliergerit Pedemax
aufgeklebten Siliziumnitridscheiben (Polierstufe 9 pm). 2 mit angehobenem Probenhalter (Rechteck).

Tabelle 10.1: Priaparationsparameter an Struers Pedemax 2 (Keramographielabor)

Priparationsschritte Schleif/Polier- Schleifkraft Drehzahl Schleif/Polierzeit
Koérnung [um] [N] [U/min] [min]

Schleifen (SiC-Papier) 65 pm 120 300 bis plan
Struers MD Piano 220
Schleifen (SiC-Papier) 25 pm 120 300 30
Struers MD Piano 600
Schleifen (SiC-Papier) 25 pm 120 150 15
Struers MD Piano 600
Polieren 9 um 150 150 45 — 60%)
Struers OP-Chem
Polieren 6 um 150 150 30-45%)
Struers OP-Chem
Polieren 3 um 150 150 15-30%)
Struers OP-Chem
Polieren 1 um 150 150 15
Struers OP-Chem
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*) Die unterschiedliche Polierdauer beruht darauf, dass beim Polieren die Diamantsuspension
von Hand zugegeben wird und die Abtragsrate und damit auch die Oberflichenqualitit der
Proben daher variieren kann. Zur Kontrolle wurde die Oberflichenqualitit nach jedem

Bearbeitungsschritt am Lichtmikroskop iiberpriift. Falls notig wurden die Proben nachpoliert.

Als Schmiermittel wurde fiir das Schleifen Wasser und fiir das Polieren eine Mischung aus neun
Teilen destilliertem Wasser und einem Teil Glycerin verwendet. Wasser und Poliermittel wurden
automatisch zugefiihrt. In Tabelle 10.2 findet man eine Ubersicht iiber die Bearbeitungsschritte

der Oberflachen der unterschiedlichen Probenserien.

Tab. 10.2: Oberflachenbeschaffenheit der unterschiedlichen Probenserien

Serie Bearbeitung bei Oberflichenbearbeitung Anzahl der
préparierten Proben

OA ISFK-Werkstétte D46 30

OB ISFK-Werkstitte D46, D15-2 30

oC ISFK-Werkstitte D46, D15-1 30

OD ISFK-Werkstitte D46, D15 (Scheibe frisch 30

abgezogen)

OE ISFK-Keramographielabor D46, D15, 9 pm 30

OF ISFK-Keramographielabor D46, D15,9 um, 6 um 30

oG ISFK-Keramographielabor D46, D15, 9 um, 6 um, 3 pm 30

OH ISFK-Keramographielabor D46, DI15,9 pm, 6 pym, 3 pm, 1 pm 40

Ol FCT Ingenieurkeramik Gelappt (B4C, FEPA Standard F600, 40

Korngrofle 3 — 19 um)

10.2 Oberflichenqualitit der Proben

Die Qualitit der Oberflichen wurde quantitativ durch die Messung des Mittenrauhwerts R, und
der arithmetisch gemittelten Rauhtiefe R, bestimmt. Weiters wurde jede einzelne Probe im
Lichtmikroskop optisch auf Oberflachenfehler untersucht. Da im 4-Kugelversuch die hochsten
Spannungen auf der Zugseite in der Mitte der Probe auftreten, wurden die
Rauhigkeitsmessungen sowie die optischen Untersuchungen vor allem im Zentrum der Probe

durchgefiihrt.
10.2.1 Rauhigkeit und optische Beurteilung
Der Mittenrauhwert R, und die Rauhtiefe R, wurden mit einem Messgerit der Firma Taylor &

Hobson, Typ Surtronic 3 bestimmt. Dabei wird eine vorher definierte Messstrecke (die

Messungen wurden im Zentrum der Proben durchgefiihrt) mit einer Messspitze (Radius 5 pm)
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abgetastet'”. In Tab. 10.3 sind die Ergebnisse dieser Messungen angegeben. An jeder Serie
wurde an je einer reprdsentativen Probe die Rauhigkeit in zwei um 90° verdrehten Richtungen
bestimmt (Bemerkung: bei den in der ISFK-Werkstitte geschliffenen Proben wurde Richtung 1
als Schleifrichtung definiert, Richtung 2 liegt senkrecht dazu). Zum Vergleich wurde auch die
Rauhigkeit der Biegeproben (Serie BC) gemessen. Abb. 10.5 zeigt den Zusammenhang
zwischen Mittenrauhwert und Oberfldchenqualitit der 4-Kugel-Proben.

Wie zu erwarten nimmt die Rauhigkeit mit zunehmender Feinheit der Bearbeitungsschritte ab.
Zwischen den Proben, die mit den beiden gebrauchten Scheiben (Kérnung D15) geschliffen
wurden, gibt es keinen signifikanten Rauhigkeitsunterschied. Wird die Scheibe aber frisch
abgezogen, so verringert sich der Rauhigkeitswert dagegen auf ca. die Hélfte.

Bei den von FCT geldppten Proben wurde mit einem R, von 0,187 um die zweithochste
Rauhigkeit aller Serien gemessen. Dies ist auf grobe Lappkdrner, die bis zu 19 um Durchmesser

aufweisen konnen, (sieche Tab. 10.2) zuriickzufiihren.

Tab. 10.3: Ergebnisse der Rauhigkeitsmessungen, R,/R,

Serie Messrichtung 1 [um] Messrichtung 2 [pm] Mittelwert [um]
OA 0,174 /0,990 0,283 /2,030 0,229 /1,510
OB 0,119 /0,888 0,082 / 1,050 0,101 /0,969
OC 0,106 /0,738 0,125/ 1,290 0,116/1,014
OD 0,057 /0,477 0,054 /0,442 0,056 / 0,460
OE 0,034 /0,268 0,020/ 0,157 0,027/0,213
OF 0,010/ 0,095 0,064 /0,337 0,037/0,169
oG 0,011/0,110 0,009 /0,095 0,010/0,103
OH 0,011/0,110 0,011/0,100 0,011/0,105
Ol 0,202 /2,450 0,172 /2,300 0,187 /2,375

BC (Biegeproben) 0,055/0,783 0,117/0,825 0,086 /0,882

Die Unterschiede in der Rauhigkeit lassen sich auch optisch gut erkennen. Je besser die
Bearbeitung der Oberflachen ist, desto heller erscheint die Oberfliche. Bereits bei der ersten
Polierstufe (i. e. 9 um, Serie OE) finden sich nur mehr wenige Kratzer auf den Oberflachen der
Proben, die Oberflichen von Serie OF (6 um) bis Serie OG (1 pm) lassen sich optisch kaum
mehr unterscheiden (siche Abb. 10.5).

"2 Es sei bemerkt, dass in der Norm fiir die Messung der Oberflichenrauhigkeit (EN 623-4) eine Messspitze mit
einem Radius von maximal 2 pm vorgeschrieben ist. Da der Radius der fiir diese Untersuchung verwendeten

Messspitze groBBer war, wird hier die tatsdchliche Oberflachenrauhigkeit (geringfiigig) unterschétzt.
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Abb. 10.5: Zusammenhang des Mittenrauhwerts mit der Oberflichenqualitit (von links: 1 = Serie OH, 2 = Serie
OG, 3 = Serie OF, 4 = Serie OFE, 5 = Serie OD, 6 = Serie OC, 7 = Serie OB, 8 = Serie OA, 9 = Serie OI).
Aufgetragen ist der Mittelwert des Mittenrauwerts iiber der Oberflichenqualitit. Die zugehorigen Bilder zeigen
jeweils einen Ausschnitt mit einer Grofle von ca. 1100 pm x 970 pm.

In den Abbildungen 10.6.a bis 10.6.f ist die Entwicklung der Oberflichenqualitit der Proben
beim Polieren mit immer feiner werdender Kornung in starker VergroBerung im REM zu sehen.
Nicht gezeigt sind hier Bilder der Oberflachen die mit 6 um bzw. 3 um (Priifserien OF und OQG)
poliert wurden, da hier kein Unterschied zu den Oberflichen von Serie OH (poliert mit 1 pum)

mehr zu erkennen war.
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c) D15-frisch abgezogen  pryw

Abb. 10.6.a: Mit D46 geschliffene
Oberflache in starker VergroBerung. Neben
tiefen Schleifriefen (1) findet man auch
Ausbriiche (2) am Rand der Schleifriefen.

Abb. 10.6.b: Oberfldche nach einem
Schleifen mit einer Kérnung von 15 pm
(D15). Man sieht deutlich, dass die Anzahl
der Schleifriefen (1) sowie die Anzahl und
GroBe der Ausbriiche (2) in Vergleich zu (a)
deutlich abgenommen haben.

Abb. 10.6.c: Oberfliache, die mit einer frisch
abgezogenen Schleifscheibe D15 bearbeitet
wurde. Es gibt nur mehr vereinzelte Schleif-
riefen. Man findet aber noch zahlreiche Aus-
briiche auf der Oberfléche (zwei Beispiele
sind durch Kreise gekennzeichnet).
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Abb. 10.6.d: Oberfliche mit Kérnung 9 pm
poliert. Die durch den Schleifvorgang ver-
ursachten Riefen wurden wegpoliert. Es gibt
aber einzelne durch den Poliervorgang neu
entstandene Kratzer (1) und Ausbriiche auf
der Oberflache (2). Aufgrund der besseren
Oberflachenqualitit kann man auch Cluster
von kleinen Poren (Kreis) erkennen, die auf
den geschliffenen Oberfldchen nicht zu sehen
waren.

Abb. 10.6.e: Oberfldche mit 1 um poliert.
Die nach der Bearbeitung mit einer Kérnung
von 9 um noch sichtbaren Kratzer wurden
vollstédndig wegpoliert.

Abb. 10.6.f: Oberflache geldappt. Man findet
neben Ausbriichen (2) auch Kratzer (1), die
wahrend des Léppvorgangs durch grobe Korner
verursacht wurden.
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Um einen rdumlichen Eindruck von den bearbeiteten Oberflichen zu bekommen, wurden mit
dem Bildbearbeitungsprogramm analySIS®five Beispiele fiir Oberflichentopologien der
unterschiedlich bearbeiteten Proben erstellt. In den Abb. 10.7.a bis 10.7.d sind Hohenkarten der

Oberfldchen von je einer Probe der Serien OA, OB, OD und OI vergleichsweise dargestellt.

Abb. 10.7.c: Oberflachentopologie Serie OD Abb. 10.7.d: Oberflichentopologie Serie OI

Da die Oberflachen der polierten Proben (Serien OE — OH) keine grof3eren Unebenheiten (i. e.
tiefe Kratzer usw.) mehr aufwiesen, wurde dieses Verfahren nur fiir die geschliffenen und
geldppten Proben angewandt. Die Oberfliche von Serie OA (Schleitkérnung D46) besitzt
erwartungsgemél ein stark zerkliiftetes Aussehen. Obwohl die Serien OB und OD mit derselben
Scheibe (der einzige Unterschied besteht darin, dass bei Serie OD eine frisch abgezogene
Scheibe verwendet worden ist) geschliffen wurden, unterscheiden sie sich im Aussehen deutlich.
Wihrend man auf der Oberfliche von Serie OD nur mehr wenige (tiefere) Schleifriefen erkennt,

findet man auf der Oberflachen von Serie OB viele tiefe Schleifriefen.

Die unterschiedliche Oberflichenqualitit bei der Verwendung einer frisch abgezogenen und

einer gebrauchten Schleifscheibe kann auf mehrere Faktoren zuriickgefiihrt werden: wéhrend des
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Schleifvorgangs wird die Schleifscheibe bei jedem Bearbeitungsvorgang kontinuierlich in die
nichste Position versetzt (Abb. 10.8). Werden die Schleifkérner mit fortschreitender
Verwendung stumpf, vergroBert sich zudem der Anpressdruck der Scheibe'. Die (stumpfen)
Schleitkorner werden jetzt fester auf die Probe gedriickt, der Materialabtrag erfolgt nicht mehr
gleichméBig. Da sich dass System Schleifscheibe-Proben-Probenhalter elastisch verhélt, wird die
Scheibe aufgrund des ungleichméBigen und tlw. fehlenden Materialabtrags auBerdem auch nach

oben gedriickt.

Fos Fog 2 Fosg 3

ml e LING ST CHELING

) b

Schleifscheibe

Abb. 10.8: Schematische Darstellung des Schleifvorgangs, Aufsicht. Wahrend der Bearbeitung wird die
Scheibe kontinuierlich in die ndchste Position versetzt.

Frisch abgezogene Schleifscheiben haben schérfere Korner, die einen gleichmédfigen und
schnelleren Materialabtrag gewdhrleisten. Mit fortschreitender Bearbeitung werden die
Schleifkdrner stumpf. Beim Schleifen harter Werkstoffe (wie Keramiken) kommt es wéhrend der
Bearbeitung nach einiger Zeit zu einem Selbstschérfeeffekt. Die stumpfen Schleifkdrner brechen

mit der Zeit teilweise aus (Abb. 10.9) und bilden zusitzliche Verschleiflteilchen, die als

" Um ein spitzes Korn in das zu schleifende Material zu driicken wird ein geringerer Kraftaufwand benétigt als fiir
ein stumpfes Korn. Die Zustellung (das ,Tieferstellen” der Schleifscheibe) bleibt aber gleich. Aufgrund der
Elastizitdt der Schleifmaschine wird die Schleifscheibe nach oben weggedriickt, ohne dass es zu dem eingestellten
Materialabtrag gekommen ist. Im nichsten Zustellschritt driickt die Maschine jetzt noch stérker auf das Material und
es kommt zu dem ungleichen Materialabtrag. Dieser Effekt ist umso grofler, je breiter die Schleifscheiben sind.

Dabher ist es von Vorteil schmilere Scheiben zu verwenden.
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(unerwiinschte, frei bewegliche) Schleifkorner wirken, die Schdden in flir keramische

Werkstoffe kritischen GroBen erzeugen kénnen.

Schleifkmer

a) | Kunststoffmatrix

c)i | I d)

Abb. 10.9: Schematische Darstellung der Vorgidnge wéhrend des Schleifens mit spitzen Schleifkornern, die
in einer Kunststoffmatrix eingebettet sind: a) Oberfldche der Scheiben nach dem Abziehen, b) wéhrend der
Bearbeitung werden die Spitzen der Schleifkorner stumpf, der Anpresskraft der Schleifscheibe erhoht sich
und die Kunststoffmatrix wird teilweise abgetragen, c) es kommt zum Ausbrechen von Schleifkérnern und
d): die Kunststoffmatrix wird weiter abgetragen und die nichste Lage mit neuen, spitzen Schleifkérnern
kommt zum Vorschein.
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10.3 Ergebnisse der Festigkeitsuntersuchungen

Um die Ergebnisse der biaxialen 4KV-Versuche mit Ergebnissen von Biegeproben zu
vergleichen wurden zusitzlich zwei Serien von Standardbiegeproben gepriift. Die Oberfliche der
ersten Serie (BC) wurde dabei nach EN 843-1 [17] bearbeitet. Um auch bei den uniaxialen
Versuchen mdgliche Auswirkungen einer besseren Oberflichenqualitit auf die Festigkeit zu
untersuchen wurde die Oberfldche der zweiten Serie (BPC, wie auch bei Serie OH) auf 1 pm

poliert. Die Ergebnisse der Biegefestigkeitsmessungen sind in Tab. 10.4 angegeben.

Tab. 10.4: Charakteristische Festigkeit, Weibull-Modul, effektives Volumina und effektive Oberflachen der
beiden Serien von Biegeproben.

Proben- Anzahl der Charakteristische Weibull Effektives Effektive
serie gepriiften Festigkeit oy [MPa] Modul Volumen Oberfliache
Proben [-] [mm’] [mm?]
BC 30 839 [815 — 864] 11,5 10,49 92,19
[8,6 — 14,0] [8,63 —13,96] [90,20-95,81]
BCP 15 844 [789 —903] 7,5 15,79 97,64
[4,8-9,7] [12,28 —24,28] [93,64-106,26]
Die Werte in den eckigen Klammern entsprechen den 90% Konfidenzintervallen

Die Oberflachenbearbeitung der 4-Kugelserien OB und OC wurde bei beiden Serien mit einer
gebrauchten Schleifscheibe (D15), allerdings in zwei direkt aufeinanderfolgenden Arbeitsgéngen
durchgefiihrt. Damit sollte iiberpriift werden, ob sich die Qualitdt der Oberfldchenbearbeitung in
aufeinanderfolgenden Arbeitsgingen dndert. Bereits die Messung des Mittenrauhwerts hat
gezeigt, dass sich diese beiden Serien hinsichtlich ihrer Oberflachenrauhigkeit nicht
unterscheiden. Die 90% Konfidenzintervalle fiir Festigkeit und Weibull-Modul iiberlappen,
daher konnen diese beiden Probenserien statistisch nicht unterschieden werden. Sie werden in

der Folge auch als Serie OBC zusammen ausgewertet.

Die Ergebnisse der Festigkeitsmessungen der 4-Kugelversuche sind in Tabelle 10.5
zusammengefasst, Abb. 10.10 zeigt die Ergebnisse in Form von Weibullparametern

(charakteristische Festigkeit, Weibull-Moduln, 90% Konfidenzintervalle) im VergleichM.

' Da alle Proben dieselbe GroBe und Form besitzen, konnen sie direkt auf diese Weise miteinander verglichen
werden. Nicht zuldssig ist aber ein direkter Vergleich mit Proben anderer Grofe und Form sowie mit

Standardbiegeproben.
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Tab. 10.5: Charakteristische Festigkeit, Weibull-Modul, effektives Volumina und effektive Oberflachen der
untersuchten Serien.

Proben- Anzahl der Charakteristische Weibull Effektives Effektive
serie gepriiften Festigkeit o) [MPa] Modul Volumen Oberfliache
Proben [-1 [mm3] [mmZ]
OA 15 728 9,9 0,22 2,85
[692 — 767] [6,3 —12,8] [0,13 -0,70] [2,07 —5,50]
OBC 30 858 10,3 0,21 2,74
[830 — 886] [7,7—12,5] [0,13-0,42] [2,15-4,07]
oD 15 1011 8,4 0,33 3,58
[953 — 1075] [5,3-10,9] [0,18 —1,14] [2,54 —7,44]
OE 15 1068 5,7 0,94 6,61
[979 —1169] [3,6 — 7.4] [0,65 —3,62] [4,53 — 15,75]
OF 15 1056 8,0 0,38 3,88
[993 — 1126] [5,1 -10,4] [0,20 — 1,28] [5,81 —8,02]
oG 15 990 4,2 2,26 11,57
[878 — 1120] [2,7-5,4] [1,10 —2,26] [7,50 —27,79]
OH 25 1048 5,5 1,07 7,14
[979 — 1123] [3.9-6,8] [0,68 —2,61] [5,40 —12,73]
(0] | 14 865 4,4 2,07 10,87
[769 —977] [2,8 —5,8] [0,94 —7,74] [6,58 —26,15]
Die Werte in den eckigen Klammern entsprechen den 90% Konfidenzintervallen
Abb. 10.10:
1200 Ergebnisse der Festig-
keitsmessungen in
i Form von Weibull-Pa-
rametern (charakte-
ristische Festigkeit,
1 000 - Weibull-Modul, 90%
o Konfidenzintervalle,
E einfach logarithmische
= ] Skalierung).
g Uberlappen sich die
._g) Konfidenzintervalle
» 800- hinsichtlich der
qu'_’ Festigkeit und des
Weibull-Moduls, so
] sind die Probenserien
statistisch nicht
unterscheidbar.
600

Weibullmodul m

In den Abb. 10.11.a und 10.11.b ist die charakteristische Festigkeit in Abhédngigkeit vom
effektiven Volumen (Abb. 10.11.a) bzw. von der effektiven Oberfliche (Abb. 10.11.b)

dargestellt. Als Startwert werden die Ergebnisse des 4-Punkt-Biegeversuchs BC verwendet. Die

durchgehende Linie gibt die Tendenz, die durch die Weibull-Theorie vorgegeben ist, an. Die

strichlierten Linien entsprechen den 90 % Konfidenzintervallen.
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Abb. 10.11: Charakteristische Festigkeit in Abhéngigkeit vom effektiven Volumen (a) bzw. von der effek-
tiven Oberflache (b) in doppelt logarithmischer Darstellung (4KV = 4-Kugel-Versuch, BP = 4-Punkt-Biege-
versuch). Deutlich zu erkennen ist, dass die Priifserien OA und OBC nicht mehr (und die Priifserien OD und
OlI gerade noch) im von der Theorie vorhergesagten Trend liegen.
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Nach der Theorie des Versagens sproder Werkstoffe [7, 8, 27] miissen Proben, welche ein
kleineres effektives Volumen bzw. eine kleinere effektive Oberfliche besitzen, eine hohere
Festigkeit haben. Vergleicht man die Ergebnisse der Biegeversuche mit jenen der 4-Kugel-Ver-
suche erkennt man, dass dieses Verhalten fiir die Serien OA und OBC nicht und fiir die
Priifserien OD und OI nur unter Beriicksichtigung der 90 % Konfidenzintervalle gerade noch
erfiillt ist. Die durch den Schleifvorgang eingebrachten Oberflichenfehler haben in diesen Fillen
zu einer signifikanten Verringerung der Festigkeit gefiihrt. Serie OD wurde mit einer frisch
abgezogenen Schleifscheibe der Kornung D15 prépariert. Durch die dadurch verbesserte
Oberflachenqualitét ist die charakteristische Festigkeit (im Vergleich zu der ebenfalls mit D15
praparierten Serie OBC) um mehr als 15 % erhoht worden. Das zeigt, dass bereits durch eine
entsprechende Sorgfalt in der Werkstatt Verbesserungen in der Oberfldchenqualitit der Proben

(und damit auch von keramischen Bauteilen) erreicht werden konnen.

Bei den von FCT geldppten Proben (Priifserie OI) wiére erwartet worden, dass sie (aufgrund der
Oberflachenbearbeitung) in dem durch die Theorie vorgegebenen Trend liegen. Allerdings hatten

auch diese Proben eine signifikant niedrigere Festigkeit.

Die Festigkeiten der anderen untersuchten Serien, die eine qualitativ hochwertige Oberfldchen-
bearbeitung erfahren haben, entsprechen dagegen der Vorhersage der Theorie. Hier konnte bei
den Festigkeitswerten kein Unterschied zwischen den Priifserien mit den vier unterschiedlichen
Polierstufen gefunden werden. Dies bedeutet, dass bereits bei einem Polieren mit einer Kérnung

von 9 um eine fiir den 4-Kugel-Versuch ausreichende Oberflichenqualitit gegeben ist'”.

Fir Hochleistungskeramiken wie Siliziumnitrid wird fiir gewdhnlich ein Weibull-Modul
zwischen 10 und 20 erwartet. Bei sdmtlichen Priifserien im 4-Kugeltest, bei denen es durch eine
verbesserte Oberflichenbearbeitung einer Festigkeitssteigerung gekommen ist (und auch bei den

geldppten Proben), liegt der Weibull-Modul aber teilweise deutlich unter 10.

Die charakteristischen Festigkeitswerte aus den beiden Serien mit unterschiedlichen
Oberflachenqualititen, die in Vierpunkt-Biegung getestet wurden, unterscheiden sich nicht. Aber
auch hier liegt der Weibull-Modul der Priifserie mit den polierten Proben deutlich unter den fiir

Hochleistungskeramiken erwarteten Werten. Um dieses Verhalten zu verstehen, wurden

"5 Diese Feststellung gilt fiir die untersuchte Siliziumnitridkeramik. Bei anderen Keramiken mit anderen

Festigkeiten muss das nicht mehr zutreffend sein.
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umfangreiche fraktographische Untersuchungen an gebrochenen Proben und den bearbeiteten

Oberflachen der Proben durchgefiihrt (Kap. 10.4).

10.3.1 Oberflichenrauhigkeit und Festigkeit

Tridgt man die charakteristische Festigkeit {iber dem Mittenrauhwert auf, erkennt man einen
scheinbaren Zusammenhang zwischen der Rauhigkeit und der Festigkeit (Abb. 10.12). Mit
abnehmender Oberflachenrauhigkeit kommt es zu einem signifikanten Anstieg der Festigkeit. Im
Gegensatz zu diesem Befund zeigten Hollstein et al. in [71], dass die Quantifizierung von
Bearbeitungsfehlern auf der Basis der Rauhigkeit allein zu einer falschen Bewertung der
Festigkeit fiihren kann. Beispielsweise spielen auch die Eigenspannungen in der Oberfldche eine

bedeutende Rolle.
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Abb. 10.12: Zusammenhang zwischen Mittenrauhwert und charakteristischer Festigkeit. Es sei wieder
darauf hingewiesen, dass auch Eigenspannungen Einfluss auf die Festigkeit haben [71]
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10.4 Fraktographische Untersuchungen

In Proben aus 4-Kugel-Versuchen ist es aufgrund des signifikant geringeren effektiven
Volumens viel schwieriger typische Volumenfehler zu finden, als in konventionellen 4-Punkt-
Biegeproben (siche dazu auch Kap. 9.2). Da Oberflichenfehler gefdhrlicher sind als
Volumenfehler (und biaxiale Spannungszustinde kritischer als uniaxiale), geht im 4-Kugel-
Versuch das Versagen in den meisten Fillen von der Oberfliche der Zugseite der Proben aus.
Mit Hilfe von fraktographischen Untersuchungen konnten unterschiedliche Defektpopulationen,
die fiir das Versagen der 4-Kugel-Proben verantwortlich waren, identifiziert und in Folge (in
Anlehnung an [40]) in vier verschiedenen Gruppen eingeteilt werden. Natiirlich konnen die
unterschiedlichen Defektarten auch in Kombinationen miteinander fiir das Versagen des

Materials verantwortlich sein.

Defektpopulation 1:  Oberflachenfehler die durch die Bearbeitung entstanden sind (z. B.
Risse in Schleifriefen).

Defektpopulation 2:  Oberflichenfehler die durch den Herstellungsprozess entstanden
sind und die durch die Bearbeitung (i.e. Schleifen und Polieren) an
der Oberflache freigelegt werden (z. B. Poren und Porencluster,
die dann direkt an der Oberfldche liegen).

Defektpopulation 3:  Fehler die von der Oberflache aus tiefer in das Volumen der Probe
hineinreichen. Dabei handelt es sich eigentlich um Volumenfehler
(wie z. B. Glasphasen) die aber unmittelbar unter der Oberfldche
der Probe zu finden sind.

Defektpopulation 4:  Fehler (z. B. Glasphasen, Agglomerate, Poren) die im Volumen zu

finden sind.

Eine weitere mogliche Defektart stellen Kontaktschdden, die aufgrund des Kontaktes der Proben
mit den Kugeln entstehen konnen, dar. Diese sind aufgrund der in Kap. 8 genannten Griinde fiir
die vorliegenden Versuchsbedingungen auszuschlieBen. Wéhrend der Versuche ist kein einziges
Versagen aufgrund von Kontaktspannungen auf der Zugseite aufgetreten (i. e. durch
Kantenabbruch  nachweisbar). Weiters wurde bei stichprobenartig  durchgefiihrten
Untersuchungen auf der Druckseite einzelner Proben ebenfalls kein Hinweis auf das
Vorhandensein von Kontaktschdden gefunden. Daher ist diese Defektart in der obigen

Auflistung auch nicht beriicksichtigt worden. Eine weitere mogliche Defektart wéren
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Kantenfehler. Diese haben einen Einfluss auf die Festigkeit im Biegeversuch, im 4-Kugel-

Versuch haben die Kanten aber keinen Einfluss auf das Ergebnis der Festigkeitsmessung [16].

Um die Identifizierung von Bruchausgingen zu erleichtern wurden mit Hilfe des Griffith-
Kritertums [44 - 46, 51] die kritischen DefektgroBBen a., fir Volumenfehler und a., flr
Oberfliachenfehler berechnet (sdmtliche Einzelwerte finden sich in den Messprotokollen in
Anhang D). In Tabelle 10.6 sind die FehlergroBen fiir die charakteristische Festigkeit und die

Proben mit hochster bzw. niedrigster Festigkeit fiir jede Priifserie angegeben.

Tab. 10.6: Kritische Defektgroflen fiir die charakteristische Festigkeit und die Probe mit der jeweils
niedersten bzw. hochsten Festigkeit jeder Serie (fiir die Berechnung wurde die Bruchzihigkeit mit 5 MPavm
angenommen, als Geometriefaktor ¥ wurde fiir Volumenfehler 2/x und fiir Oberflachenfehler 1,12

gewihlt).
Probenserie/Probe o [MPa] a.o [pm] a.y [pm]
BC-gy 839 9 28
BCll-c,,, 627 16 50
BC12-0,,, 952 7 2
BCP-gy 844 9 28
BCP4-.,,, 423 35 110
BCP8-6;,0x 987 7 20
0OA-gy 728 12 37
0A10-0,,, 562 20 62
OA8-0,. 826 9 29
OBC-0, 858 9 27
0C12-0,,1 666 14 44
0C6-G;,10x 973 7 21
OD-g; 1011 6 19
OD10-0,,, 722 12 38
OD8-0y 1172 5 14
OE-g) 1068 6 17
OFE4-ag,,:, 446 32 99
OE3-0,,, 1266 4 2
OF-gy 1056 6 18
OF5-6;,, 738 12 36
OF6-0;,,: 1220 4 13
0G-0g 990 6 20
0OGS8-0;,, 539 22 67
0G13-0,, 1323 4 1
OH-g 1048 6 18
OH7-6;,, 567 20 61
OH4-.;,., 1293 4 12
Ol-0, 865 8 26
016~y 557 20 63
Oll1-0, 1129 5 15

&5



10.4.1 Defektpopulation 1 (Bearbeitungsfehler an der Oberfliche)

Zu dieser Defektpopulation zdhlen alle durch Bearbeitung eingebrachten Fehler (i. e.
Schleifriefen, Risse, Kratzer, plastische Verformung unmittelbar unter der Oberfliche und Risse
die von der Oberflidche aus in das Material hineingehen). Schleifriefen und Risse findet man vor
allem bei den Proben mit unzureichender Oberflichenbearbeitung (Serien OA — OD). Kratzer
werden meist durch den Poliervorgang verursacht, es kann sich dabei aber auch um nicht
vollstindig wegpolierte Schleifriefen bei den Serien OE - OH handeln (Abb.10.13). Durch den
Bearbeitungsvorgang verursachte plastische Verformung direkt unter der Oberfliche wurde in
allen Probenserien gefunden. Weiters entstehen durch den Bearbeitungsvorgang Risse, die sich
normal zur Oberfldche liegend in das Material hinein ausbreiten (Abb. 10.14 und 10.15). Die

hier genannten Fehler kdnnen bei allen Serien auftreten.

o o g o - Abb. 10. 13: Aus zwei Teilbildern im
Zu d seite PR selben Groenmalstab zusammengesetztes
: : ‘ : Bild von Probe OE9. Im oberen Teil ist
eine Aufsicht auf die Zugseite der Probe
; : im LiMi zu sehen, der untere Teil zeigt
£ : e den zugehorigen Teil der Bruchfliche im
: ' Stereomikroskop. Das Versagen ist durch
einen tiefen Kratzer, der durch den
Poliervorgang auf der Zugseite der Probe
entstanden ist (Pfeil), verursacht worden.
Auf der Bruchfldche lésst sich der
Bruchspiegel sehr gut erkennen. Aus der
Richtung der Bruchstrahlen (gelbe
strichlierte Linien) kann man schlie3en,
dass das Versagen von der Oberfldache der
Probe ausgeht. Im Volumen selbst wurden
keine kritischen Defekte gefunden.

Bruchflache
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Abb. 10. 14: Detailansicht von Probe
OA10 im REM. Im dargestellten Be-
reich ist eine beginnende Rissver-
zweigung (,,secondary fracture bifur-
cation) zu sehen. Auf der Bruch-
flache erkennt man, dass die Ober-
flache durch den Schleifvorgang bis
in eine Tiefe von ca. 10 um plastisch
verformt ist. Bei dem hier gefunde-
nen Riss (strichlierte Linie) handelt
es sich aber nicht um einen Bearbei-
tungsfehler, sondern um einen Se-
kundérschaden (aufgrund der Léange -
der Riss reicht bis ca. 80 um unter
die Oberfldche hinein - kann ausge-
schlossen werden, dass er durch den
Bearbeitungsvorgang entstanden ist).
Weiters erkennt man auf der Ober-
flache Schleifspuren, die wahrend
der Bearbeitung entstanden sind.

Abb. 10.15.a: Teil der Bruchflache
von Probe OH6. Die Lage des Bruch-
spiegels und der Verlauf der Bruch-
strahlen lassen darauf schlieflen, dass
sich der Bruchausgang in Ober-
flichennihe befindet.

Abb. 10.15.b: ,,Coarse zipper crack*
bei Probe OH6 [40]. Diese durch die
Oberfldchenbearbeitung verursachte
Rissart besteht aus mehreren halb-
elliptischen, koplanaren Rissen. Sie
tritt fiir gewohnlich in transversal
geschliffenen Proben auf und war bei
dieser Probe versagensauslosend.
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10.4.2 Defektpopulation 2 (Materialfehler an der Oberfliche)

Zur Defektpopulation 2 werden Fehler gerechnet, die durch den Herstellungsprozess entstanden
sind und die dann durch den Schleif- bzw. Poliervorgang direkt an der Oberfldche der Proben
freigelegt werden (z. B. Poren, Porencluster). Zu dieser Defektpopulation gehoren vor allem
auch ,snow flakes* [99] welche festigkeitsmindernd wirken. Laut Auskunft des Herstellers
entstehen ,,snow flakes aus den bei der Herstellung zugegebenen Additiven (in diesem Fall aus
ALO;). Thre Anzahl hingt von der Reinheit der Charge und den Sinterbedingungen ab [100].
Aufgrund der geringen Konzentration der Additive in den ,,snow flakes* konnen diese mit EDX-
Analysen nicht mehr nachgewiesen werden. Im Lichtmikroskop (LiMi) wurden Porencluster
sowie ,,snow flakes* nur an den Oberflichen von polierten Proben im Dunkelfeld eindeutig
identifiziert (Abb. 10.16.a und 10.16.b). Fiir eine eindeutige Identifizierung muss die Oberflache
der Proben daher vor allem im LiMi im Dunkelfeld untersucht werden. Die Abb. 10.17.a und b
zeigen ein Gebiet mit ,,snow flakes* auf der Oberfldche einer Probe der Serie OH in starker
Vergroflerung im REM. In Abb. 10.18 ist ein als Bruchausgang wirkender Porencluster, der aus

vielen kleinen Poren mit Gréfen von nur einigen um besteht, dargestellt.

Abb. 10. 16.a und 10.16.b: Defekte an der Oberfldche einer auf 9 um polierten, nicht gepriiften Probe (OE12) im
LiMi. Im Auflicht (a) findet man typische Polierkratzer. Porencluster konnen im Auflicht nicht erkannt werden. Im
Dunkelfeld erscheinen diese Porencluster dunkel, da die Poren sich durch den beim Polieren aufgebrachten Druck
mit Diamantpaste fiillen und das einfallende Licht gestreut und nicht mehr reflektiert wird. Die ,,snow flake® Struk-
tur kann im Hellfeld aufgrund der Ahnlichkeit mit Verunreinigungen auf der Oberfliche nicht eindeutig als solche
erkannt werden. Im Dunkelfeld (b)erkennt man kreisformige dunkle Flecken und weille Strukturen auf der
Oberflache der Proben (Bemerkung: diese weillen Strukturen werden in der Literatur [99] als ,,snow flakes*
bezeichnet).
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Abb. 10.16.c: Detaﬂ 1 aus Abb. 10.16.b. Bei den nur im Dunkelfeld erkennbaren schwarzen Flecken handelt es
sich um aus vielen kleinen Poren bestehende Porencluster, die, wenn ihre Gesamtausdehnung die kritische
Defektgrofe erreicht, ebenfalls als Bruchausgang in Frage kommen (sieche auch Abb. 10.18).

Detall 1

ANEREBEEEANEEERET

Abb. 10.17.a und b: Uberblicksaufnahme eines Gebiets mit ,,snow flakes* auf einer auf 1 um polierten Probe im
REM. Im rot umrandeten Bereich findet man Anhaufungen von Mikroporen, die laut Literatur durch einen
unvollstdndigen, lokal begrenzten Sintervorgang entstehen kdnnen [99].
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In der Detailaufnahme (Abb.

10.17.b) kann man
erkennen, dass die meisten
Poren weniger als 1 pym
Durchmesser aufweisen.
Daher konnen sie in einem
Lichtmikroskop nicht
nachgewiesen werden.
Vergleichbare Defekte
werden in der Literatur
beschrieben [99].

Abb. 10. 18: Aus drei Teil-
bildern zusammengesetztes
Bild. Der Verlauf der Bruch-
strahlen (strichlierte Linien
auf der Bruchflache, unteres
Teilbild) zeigt, dass das Ver-
sagen von der Oberfliche
der Probe ausgegangen ist.
In diesem Bereich findet
man einen Porencluster (mit-
tleres Teilbild: maf3stabs-
getreu, oberes Teilbild: ver-
groBerte Detailaufnahme).
Die kritische Defektgrofe
a.o betrigt bei dieser Probe
(i.e. OG 6) 19 pm.
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10.4.3 Defektpopulation 3 (Materialfehler unmittelbar unter der Oberfliche)

Defektpopulation 3 beinhaltet ebenfalls Fehler die durch den Herstellungsprozess entstanden
sind (z. B. Anhdufungen von Glas, Poren, Agglomerate)'®. Dabei handelt es sich aber um Fehler,
die typischerweise im Volumen gefunden werden. Da derartige Fehler aber auch direkt von der
Oberfliche in das Material hineinreichen konnen, und Oberflichenfehler geféhrlicher als
Volumenfehler sind, werden sie in diese Auflistung als eigene Fehlerpopulation aufgenommen”.
Fehler der Defektpopulation 3 kénnen prinzipiell bei allen Serien auftreten, wurden in dieser
Untersuchung aber nur bei den polierten Proben nachgewiesen. In der Literatur werden derartige
Fehler auch als ,surface located“ oder ,near surface located flaws* bezeichnet [40]. Ein

typisches Beispiel fiir einen Fehler dieser Defektpopulation ist in Abb. 10.19 dargestellt.

e 0L AN T

g 200 pm
Abb. 10.19.a: Uberblicksaufnahme der Bruchfliche von Probe OH7. Das Versagen geht von dem mit Detail 1
gekennzeichneten Bereich an der Oberflache der Probe aus.

' 7Zu dieser Art von Fehlern werden hier auch Einschliisse gezihlt, obwohl diese eigentlich ,,Fremdkorper® sind.
'7 Volumenfehler konnen beispielsweise durch den Schleif- und Poliervorgang freigelegt werden und reichen dann
von der Oberflache aus (tiefer) in das Material hinein.
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Abb. 10. 19.b: Detail 1 aus (a) in
stirkerer Vergroferung. Im
Oberflachenbereich findet man eine
plastisch verformte Zone. Beim
Bruchausgang handelt es sich
entweder um eine Anhdufung von

TR A L i Lol > & _ o) '_ ¥ Glas oder um Si;Ny-Agglomerate
a8 P A I e e L T (genauer: harte Siliziumnitrid-
: P I.a St |S Ch e e g relikte), die von einer Pore

umgeben sind (derartige Agglo-
merate entstehen typischerweise bei
der Verwendung von spriih-
getrockneten Granulaten).

Verforiung

Einen Sonderfall stellen die Bruchflichen der Proben von Serie OI dar, die bei Festigkeiten
kleiner als der charakteristischen Festigkeit gebrochen sind. Diese besitzen ein einheitliches
Aussehen (Abb. 10.20). Charakteristisch fiir diese Bruchflichen ist ein unmittelbar unter der
Oberflache liegender halbelliptischer Bereich, der aus der eigentlichen Bruchfldche hervorragt.
Die Tiefe dieses langen und schmalen Bereichs (10 — 20 um) entspricht ungefahr der Grof3e, in
der es zum Auftreten von durch die Oberflichenbearbeitung verursachten Eigenspannungen
kommt. Dieses Aussehen weicht von dem bei den Bruchfldchen der {ibrigen Serien gefundenen
Erscheinungsbild stark ab. (Bemerkung: eine einzige &hnliche Bruchfliche wurde bei Probe
OG15 gefunden; allerdings ist das Aussehen hier nicht so ausgepridgt). Daher wird an dieser

Stelle ndher darauf eingegangen.

Abb. 10. 20.a: Uberblicksaufnahme
der Bruchflache von Probe OI6.
Bruchspiegel (1) und Bruchstrahlen
(2) konnen eindeutig identifiziert
werden. Der Verlauf der Bruch-
strahlen zeigt, dass der Bruchaus-
gang in Oberflichenndhe liegt.
Direkt auf der Oberfldache der Zug-
seite sind keine Defekte zu sehen.
Dies deutet darauf hin, dass das
Versagen wahrscheinlich nicht
durch einen Bearbeitungsfehler
verursacht wurde. Auch im Volu-
men wurde kein einzelner Defekt
gefunden, der grofl genug wire, um
versagensauslosend wirken zu
konnen (Bemerkung: die kritische
Defektgrofe betrigt bei dieser
Probe 63 pm fiir Volumenfehler
und 20 pm fiir Oberfléchenfehler.
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Abb. 10.20.b: Detail aus (a). Der aus der Oberflache hervorstehende Bereich (1) hat eine Tiefe von ca.

20 um. Laut Literatur [63] entspricht diese Grofle ungefahr der Tiefe in der durch Bearbeitung verursachte
Druckeigenspannungen auftreten konnen. Direkt unterhalb dieses Bereichs gibt es eine Zone, in der kleine
Poren und groBere Korner auftreten. Es kann nicht ausgeschlossen werden, dass das Versagen durch eine

Interaktion dieser Defekte verursacht wurde. Theoretische Uberlegungen dazu finden sich in der Literatur
[97].
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Abb. 10.20.c: Die Entstehung dieser Bruchflichenstruktur kann folgenderweise erklart werden: durch die Bear-
beitung entstehen im Oberflachenbereich (bis in eine Tiefe von etwa 10 — 20 um) Druckeigenspannungen. Das
Versagen geht vom darunterliegenden Zugspannungsbereich aus. Der Riss trifft, vom Zugspannungsbereich
kommend, auf das Gebiet mit Druckeigenspannungen und wird abgelenkt. Im Ubergangsbereich zwischen Zug- und

Druckspannungen liegen Schubspannungen vor, die fiir den Materialausbruch und fiir die Lippe in der Bruchfldche
verantwortlich sind [101].
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10.4.4 Defektpopulation 4 (Materialfehler im Volumen)

Darunter werden Materialfehler, die im Volumen der Probe vorkommen, gezdhlt. Typische
Volumenfehler werden bei 4-Kugel-Versuchen selten gefunden, konnen aber bei allen
untersuchten Serien auftreten. In den Abb. 10.21.a und 10.21.b ist ein typischer Volumenfehler
zu sehen. Dabei handelt es sich um ein Siliziumkarbidkorn, das ca. 100 um unter der Oberfléche

der Zugseite der Probe gefunden wurde und in diesem Fall versagensauslosend war.

SEanines 20 um

Abb. 10.21: Bei Probe OC 15 konnte ein ca. 100 pm unter der Oberfliche liegendes SiC-Korn als Bruchaus-
gang identifiziert werden. Der Verlauf der Bruchstrahlen ist in (a) mit strichlierten Linien angedeutet. Zu-
sitzlich eingezeichnet ist auch die bei dieser Probe kritische Grofe fiir einen Defekt a,,, fiir Volumenfehler.
Bei einer EDX-Analyse des Korns wurden als Hauptbestandteile Si und C gefunden.
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10.5 Diskussion der Ergebnisse der Festigkeitsmessungen

Hinsichtlich der Festigkeitswerte der beiden Serien von Biegeproben konnte kein Unterschied
zwischen den nach EN 843-1 bearbeiteten Proben und den Proben deren Oberflichen auf 1 um
poliert waren gefunden werden. Die 4-Kugelversuche zeigten, dass die Festigkeit stark von der
Oberfliachenqualitit abhdngt. Die Festigkeit steigt mit besserer Oberflichenqualitét an. Die durch
das Schleifen eingebrachten Oberflichenfehler und der zweiachsige Spannungszustand fiihren
bei den Probenserien OA (D46) und OBC (D15) zu einem starken Abfall der Festigkeit. Hier
wirkt sich aus, dass sowohl Medianrisse als auch Radialrisse aufgrund der Zweiachsigkeit des

Versuchs kritisch werden konnen.

Obwohl durch einen Léppvorgang eigentlich eine Verbesserung der Oberflachenqualitit erreicht
werden soll, wurden bei dieser Serie (OI) eine hohe Oberflachenrauhigkeit und ein unerwartet
niedriger Festigkeitswert gemessen. Wiahrend des Léppens kann es zum Ausbrechen von
Probenmaterial kommen, was zusammen mit einzelnen grofen Léppkornern (es wurden
Lappkorner mit einem Durchmesser von bis zu 19 pm verwendet) zur Bildung von tiefen Rissen
und Kratzern auf der Probenoberfliche und in Folge zu einem signifikant niedrigeren

Festigkeitswert gefiihrt hat (vgl. Abb. 10.6.f).

Uberraschend ist dagegen, dass die Festigkeit von Serie OD (diese Serie wurde mit einer frisch
abgezogenen Schleifscheibe der Kornung D15 geschliffen) gleich hoch ist wie die Festigkeit der
Probenserien mit polierten Oberflaichen. Durch die mikroskopischen Untersuchungen konnte
gezeigt werden, dass in diesem Fall wesentlich weniger Schleifkratzer in die Oberfldche der
Proben eingebracht werden, als bei Proben, die mit der nicht abgezogenen Scheibe geschliffen
wurden. Da im 4-Kugelversuch nur ein kleiner Oberflichenbereich im Zentrum der
Probendeckfldche stark beansprucht wird, sind bei hinreichend guter Bearbeitung in diesem

Bereich keine Schleifkratzer zu finden.

Bei den Serien OE bis OH werden die meisten Schleifrisse durch den Poliervorgang entfernt.
Dies ldsst sich auch an der niedrigen Oberflaichenrauhigkeit dieser vier Serien erkennen. Daher
sind die meisten Bruchausginge bei den Proben der fiinf Serien OD — OH durch dieselben
Defektpopulationen wie bei den Biegeproben verursacht und eine Vorhersage der Festigkeit auf

der Basis von 4-Punktbiegeversuchen ist mittels der Weibull-Theorie moglich [7, 8].
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Bei allen Probenserien bei denen es durch die Oberflichenbearbeitung zu einer Festig-
keitssteigerung gekommen ist (i. e. Proben mit polierter Oberflidche), verringert sich der Weibull-
Modul im Vergleich zu den geschliffenen Proben erheblich, d.h. es kommt zu einer Zunahme der
Streuung der Festigkeitswerte: die charakteristische Festigkeit ist der 63 % Percentilewert der
Verteilung. Um diesen anzuheben miissen die Proben im Bereich der 63 % Bruch-
wahrscheinlichkeit (d.h. in der Praxis fast alle) hohere Festigkeitswerte aufweisen. Um die
Streuung merklich zu vergroflern reicht es aber bereits, wenn die 10 % der schwichsten Proben
einen Festigkeitsabfall aufweisen (dies hat nur eine kleine Auswirkung auf die charakteristische

Festigkeit erhoht die Streuung aber stark).

Polierte Oberflache, 3 um

Hellfeldaufnahme Dunkelfeldaufhahme

Maximale
Zugspannung

Probe, @ 20 mm

Abb. 10.22: Unterschiedliche Defekte im Zentrum einer mit 3 um polierten Probe. Das Gebiet der maximalen
Zugspannung, die im 4-Kugel-Versuch auftritt, ist in der Skizze markiert. Vergleichend sind eine Hellfeld- und
eine Dunkelfeldaufnahme desselben Bereichs exakt im Zentrum der Probe als Detailaufnahmen gegeniiberge-
stellt. Wahrend in der Hellfeldaufnahme nur den wihrend der Oberfldchenbearbeitung entstandenen Fehler ein-
deutig erkannt werden konnen, sicht man in der Dunkelfeldaufnahme auch natiirliche Fehler wie Porencluster
und ,,snow flakes®.

Liegen die wenigen verbliebenen Schleifrisse jetzt im Zentrum der Probe (wie in Abb. 10.22
gezeigt), so konnen diese versagensauslosend sein. Liegen sie dagegen aullerhalb des Bereichs
der hochsten auftretenden Zugspannung, haben sie dagegen keinen Einfluss auf das Ergebnis der
Festigkeitsmessung. Zu den Bearbeitungsfehlern kommen jetzt auch noch natiirliche
festigkeitsvermindernde Defekte an der Oberfliche der polierten Proben (i. e. Cluster von

Mikroporen, ,,snow flakes”, usw.) hinzu, wie sie bei den fraktographischen Untersuchungen
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nachgewiesen wurden. Diese werden erst durch das Polieren sichtbar und kénnen je nach Grofie
und Lage ebenfalls versagenskausal sein. In geringem Ausmall koénnen dann auch noch
Volumenfehler fiir das Versagen verantwortlich sein. Der niedrige Weibull-Modul bei diesen
Probenserien kann aus diesen Griinden auf das Auftreten unterschiedlicher Defektarten mit

unterschiedlichen Defektgrofen zuriickgefiihrt werden.

Bei den Probenserien OA und OBC sind die durch die Bearbeitung eingebrachten Schleiffehler
so grof (und haben eine gleichméBige GroBe), dass die meisten anderen Defekte keine Rolle
spielen. Dies erklért die geringe charakteristische Festigkeit. Da die Schleifrisse alle dhnlich tief

sind, ist aber der die Streuung der Daten relativ gering und der Weibull-Modul relativ groB.
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11. Erhohung der Probenfestigkeit durch Ausheilen von Oberflichen-
defekten

Zur Verbesserung der Oberfldchenqualitit der Proben (und um damit die Probenfestigkeit zu
erhohen) wurde durch Vorversuche ein Warmebehandlungsprogramm entwickelt, durch welches
Oberflichendefekte geheilt werden konnen. Um den Einfluss dieses ,,Rissheilens® auf die
biaxiale Festigkeit zu untersuchen wurden in Folge 4-Kugel-Versuche an wirmebehandelten
Proben mit unterschiedlich bearbeiteten Oberfldchen durchgefiihrt, und die dabei erhaltenen
Ergebnisse mit den Resultaten aus den Versuchen an den nicht wadrmebehandelten Proben
verglichen. Analog zu den Versuchen in Kapitel 10 wurden die Ergebnisse mit den Ergebnissen

von Versuchen an wiarmebehandelten Biegeproben verglichen.

11.1. Vorversuche zum Rissausheilen

Da nur eine begrenzte Anzahl von scheibenformigen Proben zur Verfligung stand, wurden die
Vorversuche zur Bestimmung der optimalen Parameter fiir das Rissheilen an Biegeproben
durchgefiihrt. Um eine eindeutige Aussage iiber mogliche auftretende Rissheileffekte zu
bekommen, wurden die Biegeproben mit einer Schleifscheibe der Kornung D46
quergeschliffen'®. Um Vergleichswerte zu erhalten wurde eine Probenserie (Serie BC) nach EN
843-1 und eine weitere Probenserie (Serie D), die mit einer Schleifscheibe D46 in Querrichtung
geschliffen wurde, gefertigt und (ohne Warmebehandlung) gepriift. Die Proben der anderen
Serien wurden an Luft bei unterschiedlichen Hochsttemperaturen und Haltezeiten (Tab. 11.1) in
einem Elektroofen der Fa. AHT wiarmebehandelt. Die Aufheizrate betrug bei allen Versuchen

5°C/Minute, die Abkiihlung erfolgte im Ofen.

Mit Ausnahme der nach EN 843-1 gefertigten Proben und von Serie L wurden jeweils nur
5 Proben je Priifserie getestet. Aufgrund der geringen Probenanzahl wurde daher (mit Ausnahme

der beiden oben genannten Serien) darauf verzichtet, Weibull-Auswertungen durchzufiihren und

'® Das Rissausheilvermdgen héngt unter anderem von der RissgroBe bzw. der Risstiefe ab. Da Biegeproben nach EN
843-1 geschliffene Oberflichen aufweisen, erscheint es naheliegend, zur Uberpriifung des Rissausheilvermogens
rissdhnliche Fehler (i.e. Grofle und Tiefe) in die Oberfléche einzubringen. Um einen ausreichenden Festigkeitsabfall
zu gewihrleisten und Bearbeitungsfehler einzubringen, die jenen &dhneln die in Biegeproben nach EN 843-1

auftreten, wurden ein groberes Schleifkorn und die gefahrlichere Schleifrichtung gewahlt.
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stattdessen Mittelwert und Standardabweichung berechnet. Die Ergebnisse der Vorversuche

finden sich in Tab. 11.1, ein graphischer Vergleich ist in Abb. 11.1 dargestellt.

Ein Ausheilen von Rissen konnte im Temperaturbereich von 900°C bis 1200°C beobachtet
werden. Als optimale Parameter wurden eine Temperatur von 1000°C und eine Haltezeit von 5
Stunden ermittelt (Begriindung: bei einer Temperatur von 900°C konnte ein Abfall der mittleren
Festigkeit beobachtet werden, bei 1000°C und einer Haltezeit von 1 Stunde lag die Festigkeit
(geringfiigig) unter der bei den Standardbiegeproben gemessenen. Fiir die Referenzversuche
wurde daher als Kompromiss zwischen Festigkeit und mdoglichst niedriger Temperatur bzw.

Haltezeit Serie L gewihlt.
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Abb. 11.1: Ergebnisse der Rissausheilversuche in Form von Mittelwert und Standardabweichung.
Mit Ausnahme von Serie G lésst sich bei allen Serien ein signifikanter Festigkeitsanstieg gegeniiber Serie D
beobachten.
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Tab11.1: Ergebnisse der Festigkeitsversuche zum Rissheilen an Biegeproben

Priifserie Probenanzahl Temperatur [°C] Haltezeit [h] Mittlere Festigkeit [MPa]

BP-C 30 - - 803 + 80
D 5 - - 520+ 33
E 5 1200 10 816+ 72
F 5 1200 5 907 + 60
G 5 1300 1 592 + 44
H 5 1200 1 767 £ 89
| 5 1100 10 810+ 70
J 5 1100 5 811 +60
K 5 1000 10 879 + 80
L 5+10 1000 5 827 £ 103%)
M 5 900 10 719 +37
N 5 900 5 729 + 63
(0) 5 1000 1 789 £59

*) die grofle Standardabweichung bei Serie L resultiert auf einem einzigen Ausreifler bei der Festigkeitsmessung.
Bemerkung: eine fraktographische Untersuchung (Stercomikroskop, REM) hat ergeben, dass das Versagen bei
dieser Probe von einem sehr groflen Fehler im Volumen ausgegangen ist (ohne Abbildung).

Das unterschiedliche Aussehen der Oberflichen von nicht wiarmebehandelten (Serie D) und

wiarmebehandelten Proben (Serien L, F und G) wird in den Abb. 12.1 bis 12.5 gezeigt.
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Abb. 11.2: Oberflache von Serie D (keine Abb. 11.3: Oberflache von Serie L (Warmebehandlung,
Wiérmebehandlung) im REM. Deutlich sind die durch 1000°C, 5h) im REM. Die Schleifriefen sind teilweise
den Schleifvorgang verursachten Riefen zu sehen. verschwunden.

Abb. 11.4.a: Oberfldche von Serie F Abb. 11.4.b: Oberflache von Serie F in stirkerer
(Wérmebehandlung 1200°C, 5h). Die Schleifriefen sind ~ VergroBerung. Auf der Oberfliche beginnen Kristalle
fast vollstidndig verschwunden. Diese Serie wies die (weil}) zu wachsen.

hochste mittlere Festigkeit auf.

Abb. 11.5.a und b: Oberfliche von Serie G (Warmebehandlung 1300°C, 1h) in zwei verschiedenen
VergroBerungen. Auf der Oberfldche sind bereits in geringer VergroBBerung aufgewachsene Kristalle zu erkennen
(Abb. 11.5.a). Man findet Locher (1), Cluster von grofen Kristallen (2) und Risse (3).




Um den Rissausheileffekt visuell zu dokumentieren wurden vor Beginn der Warmebehandlung
Vickers-Hérteeindriicke mit einer Last von 5 kg in die polierte Oberfliche von Referenzproben
eingebracht. Abb. 11.6.a zeigt einen Eindruck vor der Warmebehandlung. In Abb. 11.6.b ist
derselbe Eindruck nach dem Auslagern bei einer Temperatur von 1000°C und einer Haltezeit

von 5 Stunden zu sehen.

Abb. 11.6.a und 11.6.b: Vickers-Hirteeindruck HVS vor und nach der Warmebehandlung. Wahrend vor der
Wirmebehandlung (Abb. 11.6.a) die von den Ecken des Eindrucks ausgehenden Risse noch eindeutig zu erkennen

sind, sind die Risse (Pfeile) nach dem Auslagern zumindest an der Oberflidche zugewachsen und der Hérteeindruck
ist nur mehr undeutlich zu erkennen (Abb. 11.6.b).

Abb. 11.7 zeigt eine Biegeprobe der Serie D im Vergleich mit warmebehandelten Proben der
Serien L und G. In Abb. 11.8 ist ein Querschliff einer Probe von Serie G dargestellt. Bei den
Serien D und K kann man optisch keinen farblichen Unterschied erkennen wihrend bei Serie G
eine starke Weillverfarbung auftritt. Im Querschliff sieht man, dass am Rand der Probe aus Serie
G eine ungefdhr 40 um dicke Schicht aus Kristallen aufgewachsen ist (vgl. Abb. 11.5). Dieser
Befund wird durch eine Messung mit einer Mikrometerschraube, die vor bzw. nach der

Wirmebehandlung durchgefiihrt wurde, bestitigt.

Abb. 11.7: Standardbiegeproben der Serien D (unten), Abb. 11.8: Querschliff von Probe G5 im
L (Mitte) und K (oben) im Vergleich. Lichtmikroskop. Die Dicke der Schicht am Rand betrigt
ungefahr 40 pm.
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Typische Merkmale der aufgewachsenen Kristallschicht bei Serie G sind langgestreckte Kristalle
und kleine Locher. Weiters wurden transkristalline Risse gefunden. Es wird angenommen, dass
die Locher durch die Bildung gasformiger Reaktionsprodukte wéihrend der Warmebehandlung
entstehen. Bei einer EDX-Analyse der Kristalle der Serien F und G wurden neben den
Elementen Al, Si und O bis zu ca. 10 Massen % (Serie F) bzw. 23 Massen % (Serie G) Yttrium
nachgewiesen. Da bei FSNI-grau laut Hersteller Yttrium als Legierungselement zugegeben

wurde, ist anzunehmen, dass diese Kristalle vermutlich nach Glg. 6.4 entstanden sind [87]:

Y,0;5 + 25105 — Y,S1,04 (64)

Der bei Serie G gefundene Festigkeitsabfall ist daher auf das Entstehen neuer Defekte (i. e.
Cluster von groflen Kristallen, Locher in der Oberflache, Risse), die als Bruchausgidnge wirksam

werden konnen, zuriickzufiihren.

Bei einer mit der SEVNB-Methode durchgefiihrten Bruchzihigkeitsmessung von
wiarmebehandelten Proben [49] konnten erwartungsgemiB3 keine Unterschiede in den
Bruchzéhigkeitswerten von Proben ohne bzw. mit Wirmebehandlung (Serie L) gefunden
werden.

11.1.1 Durchgefiihrte Wiarmebehandlung

Aufgrund der in den Vorversuchen

; (1)88 4 o— erhaltenen Ergebnisse wurden die
500 Temperatur  fiir die  Wéirme-
_ _ \ Ofenabkhlung behandlung der 4-Kugel-Proben mit
= 6001 % 1000°C, die Aufheizrate mit 5°C/min
400+ \O\%% und die Haltezeit mit 5 Stunden
200+ \ festgelegt.
0 . . . In Abb. 11.9 ist das fiir die
0 500 100(: [min]1 200 2000 2500 Wairmebehandlung verwendete
Abb. 11.9: Temperaturprogramm fiir die an den Proben durch- Temperaturprogramm graphisch

gefiihrte Warmebehandlung. Die Kurve fiir die Ofenabkiihlung
wurde mit 12 Stiitzpunkten (zu unterschiedlichen Zeiten bestimmt) dargestellt.
ermittelt.
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11.2 Oberflichenqualitit der Proben

11.2.1 Rauhigkeit und optische Beurteilung

Nach den Auslagerungsversuchen wurde die Qualitidt der Oberflaichen noch einmal durch die
Messung des Mittenrauhwerts R, und der arithmetisch gemittelten Rauhtiefe R, quantifiziert. Die
Rauhigkeitsmessungen und mikroskopischen Untersuchungen wurden wieder auf der Zugseite

im Zentrum der Probe durchgefiihrt.

Die Oberflichenrauhigkeit wurde wie in Kap. 10.2 beschrieben, ermittelt. Abb.11.10 zeigt den
Zusammenhang zwischen Mittenrauhwert und Oberflachenqualitét der 4-Kugel-Proben.

Durch die Warmebehandlung konnte keine signifikante Verbesserung der Oberfldchenrauhigkeit
erzielt werden. Bei den mit Koérnungen von 1 und 3 um polierten Proben ist der Mittenrauhwert
sogar gestiegen, d. h. es ist durch die Warmebehandlung zu einer Aufrauung der Oberflidche
gekommen'. Lediglich bei den mit D46 geschliffenen Proben (Serie WA) und den geldppten
Proben von Serie WI wurde nach der Wirmebehandlung ein um bis zu 30% niedrigerer
Rauhigkeitswert bestimmt (Tab. 11.2). Dieses Ergebnis wurde durch drei Referenzmessungen an
weiteren Proben bestitigt. Im Lichtmikroskop lassen sich die Schleifriefen an den in der ISFK-
Werkstitte geschliffenen Proben (Serien WA — WD) teilweise auch nach der durchgefiihrten

Wiérmebehandlung noch gut erkennen.

Tab. 11.2: Ergebnisse der Rauhigkeitsmessungen nach den Auslagerungsversuchen (R,/R,)

Serie Messrichtung 1 [pum] Messrichtung 2 [pm] Mittelwert [um]
R,/R R,/R, R,/R

WA 0,153/0,915 0,233 /1,680 0,193 /1,293
WB 0,083/0,717 0,108 /0,965 0,095 /0,841
WC 0,103/0,728 0,106/0,768 0,105/0,748
WD 0,074 /0,538 0,080/0,638 0,077 /0,588
WE 0,045/0,415 0,045 /0,355 0,045 /0,385
WF 0,043/0,310 0,041/0,260 0,042 /0,285
WG 0,043 /0,342 0,047 /0,355 0,045 /0,349
WH 0,050 /0,355 0,047 /0,305 0,048 /0,330
WI 0,139/0,933 0,134 /0,990 0,136/0,962
WBP (Biegeproben) 0,101/0,845 0,187/0,953 0,144 /0,899

" Dies ist auf das beginnende Wachstum der Kristalle auf der Oberfliche zuriickzufiihren.
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Abb. 11.10: Zusammenhang des Mittenrauhwerts mit der Oberflaichenqualitdt (von links: 1 = Serie WH, 2 =
Serie WG, 3 = Serie WF, 4 = Serie WE, 5 = Serie WD, 6 = Serie WC, 7 = Serie WB, 8 = Serie WA, 9 = Serie
WI). Aufgetragen ist der Mittelwert mehrerer Messungen des Mittenrauwerts iiber der Oberfldchenqualitit. Die
zugehdrigen Bilder zeigen jeweils einen Oberfldchenausschnitt mit einer Grofie von ca. 1100 pm x 970 pm.
Zusitzlich sind in diesem Diagramm noch die Ergebnisse der Messungen vor der Warmebehandlung als blaue
Kreise eingezeichnet.

In Abb.11.11 ist der Zusammenhang zwischen der GroBe der abrasiven Partikel und dem
Mittenrauhwert dargestellt. Wie zu erwarten steigt mit der Grofe der abrasiven Partikel auch der
Mittenrauhwert an. Die Wéarmebehandlung bewirkt keine Glittung der Oberfliache, bei den

polierten Proben (KorngroBen 1 bzw. 3 um) steigt der Mittenrauhwert sogar an.
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Abb. 11.11: Abhingigkeit des Mittenrauhwerts vom Durchmesser der abrasiven Partikel. Nach der
Wirmebehandlung kann nur bei den Proben die mit 46 um Kdrnung geschliffenen oder geldppt wurden, eine
(kleine) Reduktion des Mittenrauhwerts nachgewiesen werden

Die Abbildungen 11.12.a bis 11.12.f zeigen das unterschiedliche Aussehen der Proben-
oberflachen anhand von sechs Beispielen (Serien WA, WBC, WD, WE, WH und WI) in REM-

Aufnahmen.
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Abb. 11.12.a: Oberflache einer mit D46
geschliffenen Schleifscheibe (Serie WA) nach
der Wiarmebehandlung (REM, Riick-
streuaufnahme). Die tieferen Schleifriefen (1)
und einige Ausbriiche in der Umgebung der
Riefen (2) sind noch gut zu erkennen. Die
Hauptbestandteile der weillen Bereiche an der
Oberflache sind Yttrium, Silizium und
Sauerstoff. Das Kristallwachstum befindet sich
erst im Anfangsstadium und hat noch keinen
Einfluss auf die Festigkeit.

Abb. 11.12.b: Einige der sich auf der Oberfldche
einer mit D15 geschliffenen Schleifscheibe
(Serie WBC) befindenden Schleifriefen (1)
konnen auch nach der Warmebehandlung noch
gut erkannt werden. Am oberen Rand des Bildes
findet man Schleifriefen (3), die teilweise
ausgeheilt wurden. Die Zahl der durch die
Oberfldchenbearbeitung verursachten Ausbriiche
(2) hat sich ebenfalls verringert. Bei dieser Probe
wurde durch EDX-Analysen in den weiflen
Bereichen neben Y und O auch noch Al
nachgewiesen (Bemerkung: Al ist als
Legierungselement bei der Herstellung
zugegeben worden).

Abb. 11.12.c: Die mit einer frisch abgezogenen
Schleifscheibe préparierten Oberflédchen der
Proben von Serie WD wiesen (wie in Kap. 10
gezeigt) eine bessere Oberflachenqualitit als jene
der Serie WBC auf. Nach der Warmebehandlung
findet man daher auf der Oberfléche der Proben
nur mehr sehr wenige, teilweise ausgeheilte
Risse (1).

c) D15, frisch abgezogen™
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Abb. 11.12.d: Auf der Oberfliche der mit 9 um
polierten Proben erkennt man nach der
Wirmebehandlung keine Schleifriefen mehr.
Teilweise wurden die Schleifriefen bereits durch
den Poliervorgang entfernt. Die (wenigen) noch
vorhandenen Riefen wurden dann durch die
Wiérmebehandlung ausgeheilt. In dem
dargestellten Bereich der Probe wurden (wie
auch an Proben der Serien WG und WF)
Einschliisse von Fe, wie sie typisch fiir SizNy-
Keramiken sind, gefunden.

Abb. 11.12.e: Teil der Oberflache einer mit 1 pm
polierten Probe nach der Warmebehandlung. In
den aufgewachsenen Kristallen findet man
vereinzelt Locher (,,pits*) wie sie auch in der
Literatur [78] beschrieben werden (Pfeile). Diese
Locher sind allerdings viel kleiner als die
kritische DefektgroBe und haben in diesem
Stadium keinen Einfluss auf die Festigkeit.

Abb. 11.12.f: Auf der Oberflache der geldppten
Proben (Serie WI) findet man trotz
Wirmebehandlung noch Risse (1). Diese sind
aber nicht mehr so grof3 wie bei den Proben ohne
Wiérmebehandlung. Weiters kann man noch
einige kleinere Ausbriiche (2) erkennen.
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Diese Bilder bestitigen, dass es gelungen ist Oberflichenfehler (wie z. B. Schleifriefen)
zumindest teilweise auszuheilen. Durch die Wiarmebehandlung ist es allerdings zur Entstehung
von Yttrium-héltigen Kristallen auf der Oberfldche aller Proben gekommen. Auf der Oberfléche
der polierten Proben wurden vereinzelt auch eisenhiltige Einschliisse gefunden - diese sind aber
typisch fiir Siliziumnitridkeramiken und sind auch bei den nicht wéirmebehandelten Proben

vorhanden.

11.3 Ergebnisse der Festigkeitsuntersuchungen

In Tabelle 11.3 und Abb. 11.13 sind die Ergebnisse der Festigkeitsmessungen nach der
Wirmebehandlung angefiihrt

Zusitzlich zu biaxialen Versuchen wurden auch Tests mit einem einachsigen Spannungszustand
(Standardbiegeversuche; in Folge als Priifserie WBP bezeichnet) an Proben, die derselben

Wirmebehandlung unterzogen wurden, durchgefiihrt.

Tab. 11.3: Charakteristische Festigkeit, Weibull-Modul, effektives Volumen und effektive Oberflidche der
untersuchten Serien (die Werte in den eckigen Klammern entsprechen den 90% Konfidenzintervallen).

Probenserie Gepriifte | Charakteristische Weibull Modul Effektives Effektive
Proben n | Festigkeit o, [MPa] [-1 Volumen Oberfliche
[mm’] [mm’]

WA 15 1245 9,3 0,26 3,10
[1180-1315] [6,0-12,1] [0,14-0,79] [2,21-5,93]

WBC*¥) 15 1368 15,3 0,08 1,69
[1324-1414] [9,8-20,0] [0,02-0,23] [1,25-2,91]

WD 15 1455 12,4 0,13 2,16
[1398-1516] [8,0-16,2] [0,07-0,38] [1,58-3,83]

WE 14 1351 83 0,35 3,67
[1268-1441] [5,2-10,8] [0,18-1,21] [2,58-7,72]

WF 15 1425 10,0 0,22 2,85
[1356-1501] [6,4-13,0] [0,12-0,68] [2,06-5,43]

WG 15 1279 7,5 0,46 4,28
[1197-1370] [4,8-9,8] [0,22-1,08] [2,95-9,00]

WH¥) 13 1465 15,3 0,09 1,73
[1414-1520] [9,4-20,2] [0,05-0,26] [1,26-3,13]

WI 14 1208 9.4 0,27 3,20
[1143-1279] [5,9-12,3] [0,14-0,89] [2,28-6,37]

WBP 15 1012 15,9 7,62 89,0
(Biegeproben) [981-1045] [10,2-20,7] [5,86-11,83] [87,1-93,5]

*) Bemerkung: die unterschiedlichen Werte fiir die effektiven Volumina und effektiven Oberfléchen resultieren bei
gleichem Weibull-Modul aus leicht unterschiedlichen Probenabmessungen.
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Abb. 11.13: Ergebnisse der Festigkeitsmessungen der 4-Kugel-Versuche in Form von Weibull-Parametern
(charakteristische Festigkeit, Weibull-Modul, 90% Konfidenzintervalle, einfach logarithmische Skalierung).
Uberlappen sich die Konfidenzintervalle hinsichtlich der Festigkeit und des Weibull-Moduls, sind die
Probenserien statistisch nicht zu unterscheiden.

Die Abb. 11.14.a und 11.14.b zeigen (analog zu den Abb. 10.10, Kap. 10.3) die
charakteristische Festigkeit in Abhéngigkeit vom effektiven Volumen (Abb. 11.14.a) bzw. von
der effektiven Oberfliche (Abb. 11.14.b). Sie werden mit den Ergebnissen aus 4-Punkt-
Biegeversuchen verglichen. Die durchgehende Linie entspricht der Vorhersage der
charakteristischen Festigkeit aufgrund der Weibulltheorie aufgrund der ProbengroBe (Volumen
bzw. Oberfliache). Startwert der Extrapolation sind die Biegeversuche. Die strichlierten Linien

markieren die Grenzen des 90 % Konfidenzintervalls.

Samtliche  Ergebnisse aus den  verschiedenen  4-Kugel-Priifserien  liegen  im
90% Konfidenzintervall. Das bedeutet, dass alle Priifserien der Weibull-Theorie geniigen. Die
Weibull-Moduln liegen nach erfolgter Warmebehandlung ebenfalls (mit Ausnahme der Serien

WG und WE) in dem Bereich der fiir Hochleistungskeramiken erwartet wird.
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Abb. 11.14.a und b: Charakteristische Festigkeit in Abhéngigkeit vom effektiven Volumen (Abb. 11.14.a)
bzw. der effektiven Oberflédche (Abb. 11.14.b) in doppelt logarithmischer Darstellung (4KV = 4-Kugel-
Versuch, BP = 4-Punkt-Biegeversuch). Samtliche Werte der Festigkeitsmessungen aus den 4-Kugel-
Versuchen liegen innerhalb der Grenzen des 90% Konfidenzintervalls, d.h. die Werte folgen dem von der
Weibull-Theorie vorhergesagten Verlauf.
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11.3.1 Oberflichenrauhigkeit und Festigkeit

Abb. 11.15 zeigt die charakteristische Festigkeit iiber der Oberflichenrauhigkeit R,. Die
Probenserien bei denen eine hohe Oberflichenrauhigkeit gemessen wurde (i. e. die Priifserien
WI und WA) besitzen eine tendenziell niedrigere Festigkeit. Die Ergebnisse liegen im Trend der
Ergebnisse fiir Proben ohne Wiarmebehandlung. Es sei aber noch einmal auf die Arbeit von
Hollstein et al. [71] hingewiesen, in der neben der Rauhigkeit auch andere Ursachen fiir den

Einfluss der Oberflichenqualitét auf die Festigkeit (z.B. Eigenspannungen) angefiihrt werden.
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Abb. 11.15: Zusammenhang zwischen Oberflachenrauhigkeit und Festigkeit. Die niedrigsten Festigkeiten wurden
wieder (wie schon vor der Wiarmebehandlung) bei den Proben mit der grofiten Oberflichenrauhigkeit gemessen.

112



11.4 Fraktographische Untersuchungen

Um die Ergebnisse der Festigkeitsmessungen besser interpretieren zu konnen, wurden
ausfithrliche fraktographische Untersuchungen durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser
Untersuchungen sind in den Abb. 11.16 — 11.23 dargestellt. In Tabelle 11.4 findet man (analog
zu Tab. 10.7; Kap. 10.4) die Fehlergrofen fiir die charakteristische Festigkeit und die Proben

mit hochster bzw. niedrigster Festigkeit fiir die verschiedenen Priifserien.

Tab. 11.4: Kritische Defektgrofien fiir die charakteristische Festigkeit und die Probe mit der jeweils
niedersten bzw. hochsten Festigkeit jeder Serie (fiir die Berechnung wurde die Bruchzihigkeit mit 5 MPaVm
angenommen, als Geometriefaktor ¥ wurde fiir Volumenfehler 2/ und fiir Oberflichenfehler 1,12 gewéhlt).

Probenserie/Probe o [MPa] a0 [pm] ey [pm]

WBP-g, 979 7 21
WBP11-0,,,, 1042 9 27
WBP3-0,,,, 1336 5 17
WA-0, 1244 4 13
WA25-G,in 922 7 3
WA16-6;,0. 1428 3 10
WBC-g; 1268 3 10
WC19-6,,., 1041 6 18
WB16-0, 1499 3 9
WD-g, 1455 3 9
WDI19-6,,, 1035 6 18
WD27-6;,.. 1577 3 8
WE-g, 1268 4 12
WE27-6;,, 961 7 21
WE23-6;,.. 1558 3 8
WF-0) 1426 3 10
WF27-6,in 1015 6 19
WF25-G0s 1585 3 8
WG-0; 1279 4 12
WG25-Gin 953 7 23
WG16-6;,,, 1556 3 8
WH-g; 1465 3 9
WH27-0;,, 1192 4 14
WH33-0;,., 1577 3 8
Wi-o, 1208 4 13
WI29-0,.,, 833 9 28
WI18-0,,.. 1340 4 11
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Abb. 11.16: Bei allen
untersuchten Proben hat sich
aufgrund der Warmebehandlung
auf der Oberfldche eine bis zu

2 pm dicke Glasschicht
gebildet.

Abb. 11.17: Die Bruchflichen
der wirmebehandelten Proben
besitzen in der Regel ein stark
e zerkliiftetes Aussehen (wie hier
Had oo e { A beispielhaft an Probe WE27

o 08I (70 gezeigt). Bei dem durch die
punktierte Linie gekennzeich-
neten Bereich handelt es sich
um einen wihrend des Versuchs
entstandenen Sekundérschaden.
Diese Kantenabbriichen dhneln-
den Strukturen entstehen nach
dem eigentlichen Bruch der
Probe als Folge eines ,,impacts®
durch die Auflagerkugeln oder
durch den Kontakt mit der
Schablone des 4-Kugel-
Auflagers.

Abb. 11.18.a: Teil der
Bruchfldche von Probe WF20.
Auf der Bruchflache findet man
Sekundérschiden (1, vgl. Abb.
11.17). An der Stufe zwischen
den beiden Sekundirschaden
erkennt man, dass diese
Bereiche nicht gleichzeitig
weggebrochen sind.

In Oberflachenndhe befindet
sich ein Einschluss (Detail 1).
Da man keinen Bruchspiegel
findet und von diesem
Einschluss aus auch keine
Bruchstrahlen ausgehen, handelt
es sich aber nicht um den
Bruchausgang.

Abb. 11.18.b: Detail 1 aus Abb.
11.18.a in stirkerer Vergrofe-
rung. Mit einer EDX-Analyse
konnten ca. 6 Massen% Schwe-
fel nachgewiesen werden (das
Vorhandensein des Schwefels
kann mit den zur Verfiigung
stehenden Informationen
allerdings nicht erklédrt werden).
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Schleifriefe

Abb. 11.19: Teil der Bruchfldche von Probe WA17. Von einer Schleifriefe an der Oberfliche ausgehend findet
man kleinere Risse (1), die sich ungefédhr 10 um in das Material hineinerstrecken. Es kann aber keine Aussage
gemacht werden, ob es sich bei diesen Rissen um durch die Oberflachenbearbeitung verursachte Schiden han-
delt, oder ob die Risse wihrend des Bruchvorgangs (Sekundérschéden) entstanden sind.

Direkt unter der Oberflache findet man aulerdem grofiere pordse Zonen (2). Das Versagen konnte hier eventuell
durch eine Kombination der beiden Defektarten (Defektpopulationen 1 und 3, Kap. 10) ausgelost worden sein.

Abb. 11.20.a: Bei Probe WA 20 wurden knapp unter der Oberfldche der Zugseite grofle Bereiche mit
Mikroporen, die sich im Volumen und auch an der Oberflache erstrecken (Defektpopulationen 2, 3 und 4)
gefunden.

115



L. E
L
o s

*- ; ,-ul“ - -
(WY 2N e - e R e A
Abb. 11.20.b: Detailaufnahme eines pordsen Bereichs nahe der Oberflaiche von Probe WA20. Auf der Ober-
flache ist eine Schicht mit einer Dicke von ca. 500 -2000 nm aufgewachsen. Sind Mikroporen mit der Oberfldche

verbunden kann sich diese Schicht in die Poren hineinwachsen und sie verschlieBen (2). Die Poren im Volumen
(3) werden dagegen nicht ausgeheilt.

Abb. 11.21.a: Bruchflache eines
Fragments von Probe WI28.
Obwohl der in Abb. 11.21.b in
stirkerer VergroBerung gezeigte
Fehler grol genug ist, um
bruchauslosend zu wirken, findet
man weder einen Bruchspiegel
noch Bruchstrahlen.

Abb. 11.21.b: Detail 1 aus Abb.
11.21.a. Bei dem Fehler handelt es
sich um ein unmittelbar unter der
Oberflache liegendes SizNy-
Agglomerat, das von einer Pore
umgeben ist (siche auch

Abb. 10.18, voriges Kapitel). Auch
aus der Literatur ist bekannt, dass
derartige Fehler durch eine
Wirmebehandlung nicht ausgeheilt
werden konnen [84, 87].
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Abb. 11.22.a: Bei Probe WI29
erkennt man im REM (Riick-
streuaufnahme) unter der Schicht
einen dunkleren Streifen. Wiirde
es sich bei dabei um eine
zufallsverteilte Inhomogenitét
handeln, so wiirde diese mit
groBBer Wahrscheinlichkeit nicht
parallel zur Oberfldche der Probe
verlaufen.

Am linken Rand der
Inhomogenitit findet man einige
grofiere Korner (1), rechts gibt es
einen groferen Bereich mit
Mikroporen (2).

Abb. 11.22.b: Die Breite des

SR REAS dunkel verfirbten Streifens

betrdgt ca. 10 um. Der dunkle
Streifen ist ein Hinweis auf das
Vorhandensein leichterer
Elemente (im Vergleich zur
Matrix). Diese konnten aber
durch eine EDX-Analyse nicht
gefunden werden. Von der
Oberflache in die Tiefe wurde
aber ein Konzentrationsgradient
bei den Elementen O, N und Si
gefunden (die Konzentration von
O nimmt ab, wihrend die
Konzentrationen von N und Si
steigen)

Abb. 11.23.a: Bei Probe WG26
konnte ein Bruchausgang (2)
eindeutig identifiziert werden
(hier findet man einen typischen
Bruchspiegel (1) und vom
Bruchausgang (2) ausgehende
Bruchstrahlen).

Abb. 11.23.b: Die
Detailaufnahme zeigt, dass es
sich bei dem bruchauslésenden
Defekt um eine oberflichennahe
Pore (Kreis) handelt.
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11.4.1 Makrofraktographie

Trotz ausfiihrlicher fraktographischer Untersuchungen konnten bei den untersuchten Proben mit
Wairmebehandlung (Serien WA — WI) nur wenige Bruchausginge identifiziert werden (Abb.
11.23). Der Grund dafiir ist, dass es durch die wihrend des Versuchs auftretenden hohen Krifte
zu Sekundirbriichen und zur Entstehung von sehr vielen Bruchstiicken und kleinen Splittern
kommt, wobei viele der kleineren Fragmente verloren gehen und dann eine eindeutige
Identifikation der Bruchausgédnge nicht mehr mdglich ist. Generell haben die Bruchfldchen ein
stark zerkliiftetes Aussehen und durch die Sekundirschiaden kann es zu Strukturen kommen, die

Kantenabbriichen dhneln.

Auf der Oberfldche der Zugseite der Proben findet man schwarze Punkte. Dabei handelt es sich
um Kontaktpunkte der Auflagerkugeln mit der Probe (Abb. 11.24). Sie entstehen, wenn es nach
dem Versuch zum neuerlichen Kontakt der Auflagerkugeln mit der Probe (,,Aufprellen®) und
somit aufgrund der Relativbewegung der Bruchstiicke und der Auflagerkugeln zu einem Impact
kommt. Abb. 11.24.b zeigt einen solchen Punkt, der in der Néhe der Bruchkante liegt und durch
einen Impact entstanden ist, im Rasterelektronenmikroskop. An der Aufprallstelle hat sich ein

Riss gebildet.

o)
OA14 (F=1403 N) OH2 (F=2526 N)
WA24 (F=2921 N) WH21 (F=3548 N)
o o)
o

o) o ©O

o
(@)
@)

Abb. 12.24: Zugseite der nicht warmebehandelten und der wirmebehandelten Proben nach dem Versuch (Abb.
11.24.a). Im Bild angegeben ist die Bruchkraft F' der jeweiligen Probe. Die Punkte, die durch den Kontakt mit den
Auflagerkugeln entstehen, sind mit Kreisen hervorgehoben. Die Anzahl der Bruchstiicke nimmt mit steigender
Bruchkraft (hohere gespeicherte elastische Energie) zu (Bemerkung: dieser Zusammenhang ist in einen Diagramm in
Anhang D5 graphisch dargestellt). In der rasterelektronenmikroskopischen Aufnahme (Riickstreuautnahme) eines
dieser Kontaktpunkte (Abb. 12.24.b) erkennt man, dass vom Zentrum des Kontaktes mit der Auflagerkugel durch
den impact ein Riss entstanden ist, der in diesem Fall aber noch nicht zu einem vollstdndigen Sekundérschaden
gefiihrt hat. Bei den weilen Flecken handelt es sich um metallische Restpartikel, die von der Auflagerkugel
stammen.
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Wihrend des Versuchs liegt die scheibenformige Probe auf der Lastkugel auf und wird tiber die
drei Auflagerkugeln mit der durch den Stempel eingeleiteten Kraft belastet (in der schematischen
Darstellung in Abb. 11.25 sind die Kontaktpunkte mit den Kugeln durch rote Punkte
gekennzeichnet). Wird die Festigkeit der Probe iiberschritten kommt es an der Stelle der
hochsten Zugspannung (iiblicherweise handelt es sich dabei um das Zentrum der
scheibenformigen Probe) zum Primérbruch. Die Probe zerbricht in zwei oder mehrere
Bruchstiicke, wobei die Anzahl der Bruchstiicke im Allgemeinen von der Bruchkraft abhéngt.
Die Bruchstiicke kippen nach unten in Richtung der Fixierschablone (schwarze Pfeile in der
Probe), wobei die Kanten in Kontakt mit der Schablone kommen. Im Moment des Versagens
kommt es aufgrund der Brucherkennung der Priifmaschine zu einer Entlastung des Stempels. Die
Auflagerkugeln werden nicht mehr fixiert und konnen sich frei nach AuBlen bewegen (schwarze
Pfeile bei den Kugeln). Aufgrund der hohen Krifte und der plétzlichen Entlastung springen die
Auflagerkugeln zwischen dem Stempel, dem Rand der Schablone und den Bruchstiicken der
Probe hin- und her (strichlierte gelbe Pfeile) und es kommt auf der Oberfliche der Bruchstiicke
zu den Impacts (rote Pfeile bzw. Punkte). Dadurch entstehen die in den fraktographischen
Untersuchungen gezeigten Sekundirschidden, wobei die Bruchstiicke noch einmal zerbrechen

konnen (Abb. 11.25, rechte Seite).

Abb. 11.25: Schematische Darstellung der Vorgénge wihrend des Bruchs. Auf der linken Seite des Bildes ist
die Situation nach dem Aufbringen der Vorkraft und wahrend der Erhéhung der Kraft bis zum Bruch
dargestellt. Die rechte Seite zeigt die Vorgédnge unmittelbar nach dem Bruch der Probe. Der Primérbruch geht
bei giiltigen Versuchen vom Zentrum der Probe aus.
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11.5 Vergleich der Ergebnisse der Festigkeitsmessung vor und nach der Wirme-

behandlung

Verglichen mit den Ergebnissen der Serien OA bis OI konnte bei den wiarmebehandelten Serien
ein signifikanter Anstieg der Probenfestigkeit beobachtet werden. Serien, die eine schlechtere
Oberflichenqualitit aufwiesen (i. e. Serien OA und OBC) hatten dabei einen stirkeren
Festigkeitsanstieg als Serien mit besserer Oberflichenqualitit. Ein graphischer Vergleich der
Festigkeitswerte vor und nach der Wairmebehandlung ist in Abb. 11.26 gezeigt. Es ist
bemerkenswert ist, dass auch bei den uniaxialen Versuchen (Standardbiegeversuch nach EN

843-1) ein Festigkeitsanstieg von ca. 20% beobachtet wurde.

In den Abb. 11.27 ist ein Vergleich der Weibull-Moduln fiir die nicht warmebehandelten und
wiarmebehandelten Probenserien dargestellt. Wahrend der Weibull Modul (die Streuung) bei den
nicht warmebehandelten Proben stark von den Bearbeitungsbedingungen abhéngt, betrdgt er bei
allen wirmebehandelten Proben etwa 10 (die 90% Konfidenzintervalle {iberlappen sich mit

einer Ausnahme).
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Abb. 11.26: Vergleich der Festigkeitswerte vor (schraffiert) und nach der Warmebehandlung. Aufgetragen ist
die charakteristische Festigkeit fiir jede Probenserie. Die Streubalken entsprechen den 90%
Konfidenzintervallen.
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Abb. 11.27: Vergleich des Weibull Moduls der unterschiedlichen Probenserien vor (schraffiert, Serien OA-OI) und
nach (nicht schraffiert, WA-WI) der Warmebehandlung.

Bei den Festigkeitsversuchen an den nicht wiarmebehandelten Proben kann die unterschiedliche
Festigkeit der Probenserien nicht mit der Weibulltheorie erkldrt werden (aufgrund des
GroBeneffektes), da unterschiedliche Oberflaichendefektpopulationen die Festigkeit der Proben
begrenzen (vgl. die Abb. 10.10 aus dem vorigen Kapitel und 11.14, dieses Kapitel). Nach der
Wairmebehandlung liefert die Vorhersage der Probenfestigkeit aufgrund des GroBeneffektes
(ausgehend vom Startwert 4-Punkt-Biegeversuch) aber — im Rahmen der Datenstreuung — eine
gute Prognose. Abb. 11.28 zeigt einen Vergleich der Ergebnisse der Versuche. Aufgetragen ist
die charakteristische Festigkeit in Abhingigkeit vom effektiven Volumen bzw. von der

effektiven Oberflache.
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Abb. 11.28.a und b: Vergleich der Ergebnisse der 4-Kugel-Versuche an nicht wirmebehandelten und wérme-

behandelten Proben. Dargestellt ist die charakteristische Festigkeit in Abhéngigkeit vom effektiven Volumen

(Abb. 11.28a) bzw. der effektiven Oberflache (Abb. 11.28b) in doppelt logarithmischer Darstellung (4KV = 4-

Kugel-Versuch, 4-BP = 4-Punkt-Biegeversuch). Die 4-Pkt. Biegeversuche wurden als Ausgangspunkt fiir die

GroBenextrapolation herangezogen.

122



11.5.1 Eigenspannungsmessungen

Um den Einfluss von Eigenspannungen die durch die Oberflichenbearbeitung eingebracht
wurden, zu untersuchen, wurden extern (am Materials Center Leoben, MCL)
Eigenspannungsmessungen an 3 Serien mit je 2 Proben durchgefiihrt (jeweils wiarmebehandelt
und nicht warmebehandelt). Es wurden unterschiedliche Bearbeitungszustinde abgedeckt: Die
Proben der Serien O(W)I waren geldppt, jene von O(W)BC geschliffen (mit D15) und die von
O(W)H poliert (auf 1 pm).

Bei allen drei Probenserien konnten Druckeigenspannungen nachgewiesen werden. Fiir die nicht
wirmebehandelten Proben wurden Spannungen zwischen 16 MPa (Serie Ol,) und 113 MPa
(Serie OC) bestimmt. Die Eigenspannungen der warmebehandelten Proben liegen im Bereich
zwischen 42 MPa (Serie WB) und 68 MPa (Serie WI). Allerdings liegt die Streuung der
Messwerte fiir 5 der Proben (WI, O(W)BC und O(W)H) im Schnitt bei ungetdhr 30 %. Dass die
Eigenspannungsmessungen mit einer sehr hohen Unsicherheit behaftet sind, zeigt aber vor allem
das Ergebnis von Serie OI: hier wurde eine Streuung von mehr als 200 % bestimmt. Bei den
polierten und geschliffenen Proben ist es durch die Warmebehandlung zu einem Abbau der
Eigenspannungen gekommen, wihrend die Eigenspannungen bei den geldppten Proben durch die

Wirmebehandlung gestiegen sind.

Aufgrund der Ungenauigkeit der Messungen (i. e. der hohen Datenstreuung) werden diese
Ergebnisse aber mit Vorbehalt betrachtet. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen werden daher
nur zur Vervollstindigung der Untersuchungsergebnisse angefiihrt (Anhang D6) aber nicht

weiter bei der Interpretation der Ergebnisse beriicksichtigt.
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11.6 Bruchmechanische Uberlegungen zu Festigkeit und Oberflichenqualitiit

In weiterer Folge wurde versucht, einen Zusammenhang zwischen der GroBe der abrasiven
Partikel und der Probenfestigkeit zu finden [102]. Dabei wird angenommen, dass die Grof3e der
durch die Oberflichenbearbeitung eingebrachten Defekte mit der Grofe der abrasiven Partikel

im Zusammenhang steht*’.

In den dargestellten Uberlegungen wird der Einfluss von Volumenfehlern nicht beriicksichtigt,
da diese bei 4-Kugel-Versuchen (an hochfesten Materialien) selten fiir das Versagen

verantwortlich sind und daher vernachlassigt werden kénnen.

Die Qualitdt der Probenoberflichen hidngt unter anderem von maschinenspezifischen Dingen
(i. e. alte oder frisch abgezogene Scheibe, Breite der Scheibe, Zustellung...) ab. Es wird daher
,ideale* Oberflachenbearbeitungsparameter, die zu einer ausreichend guten Oberflichenqualitit
fithren, geben. Im Allgemeinen nimmt die Rissbildung mit der Grofe der auf die Schleifscheibe
aufgebrachten Kraft (Kraft pro Schleifkorn) zu. Daher kann angenommen werden, dass diese
»idealen* Oberflichenbearbeitungsparameter nur bei geringen Kriften gegeben sind. Bei kleinen
Kréften sind aber die Materialabtragungsraten gering und eine wirtschaftliche Proben- bzw.
Bauteilbearbeitung ist nicht mehr gegeben. Daher werden in der Praxis stets hohere Kréfte

verwendet.

Wenn die durch die Oberfldchenbearbeitung eingebrachten Defekte kleiner sind als die kritische
Defektgrofle sind diese Defekte harmlos. Die Ergebnisse aus Kap. 10 zeigen, dass dies ab Serie
OE (Polieren mit 9 um) der Fall ist.

2% Dazu muss bemerkt werden, dass in der Literatur (siche Kap. 5.3) angefiihrt wird, dass die GroBe der verursachten
Schiaden normalerweise grofer ist, als die der verursachenden Schleifkérner. Da es sich bei den Schleifkérnern aber
um scharfe Keile handelt, beschreibt die angegebene SchleifkorngrofBe nicht die wahre Grofle der Keilspitze. Der fiir
die Bearbeitung wirksam werdende Bereich des Schleifkorns wird daher normalerweise kleiner sein, als die

Schleifkorngrofe.
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12. Zusammenfassung und Schlussfolgerungen

Die Festigkeit keramischer Werkstoffe hingt von Defekten ab, die im Volumen oder an der
Oberfliache der Proben verteilt sind. Volumenfehler werden bei der Herstellung der Keramik
eingebracht und konnen durch eine Optimierung des Herstellprozesses verringert werden. Die
(gefdhrlicheren) Oberflachenfehler entstehen dagegen in den meisten Féllen bei der Bearbeitung
von Proben und Bauteilen. Um die Festigkeit des Werkstoffes zu bestimmen, muss daher der
Einfluss der durch die Bearbeitung verursachten Oberfldchenfehler ausgeschaltet werden so dass
das Versagen von Volumenfehlern ausgeht. Selbstverstindlich wird durch eine bessere

Oberflachenqualitit auch die Festigkeit und Lebensdauer von keramischen Bauteilen erhoht.

Fir die Bestimmung der Festigkeiten von Keramiken wird in der Regel der genormte 4-
Punktbiegeversuch [z. B. 17] verwendet. Bei 4-Punktbiegeversuchen wird ein uniaxiales
Spannungsfeld in die Probe eingebracht. Das bedeutet, dass Risse in Langsrichtung nicht so
gefdhrlich sind, da hier keine den Riss offnende Spannungskomponente vorkommt. Beim
Schleifen entstehen hauptsichlich Median- (in Lingsrichtung) und Radialrisse (in Querrichtung),
wobei die Medianrisse aufgrund der groeren Tiefe gefdhrlicher als Radialrisse sind. Damit ein
Einfluss von Medianrissen auf das Ergebnis der Festigkeitsmessung verhindert wird schreiben
die Normen vor, dass die Proben in Lingsrichtung geschliffen werden. Allerdings werden
keramische Bauteile im Einsatz in sehr vielen Fillen biaxial belastet (z. B. durch
Thermoschock). Eine biaxiale Belastung ist gefahrlicher als eine uniaxiale Belastung, da bei
dieser Belastung fiir jeden Oberflachenriss, egal welche Orientierung er besitzt, eine risséffnende
Zugspannungskomponente auftritt. Um den Einfluss von Oberflachendefekten auf die Festigkeit
zu untersuchen ist daher ein biaxiales Priifverfahren (i. e. der 4-Kugelversuch) besser geeignet

als ein Verfahren mit uniaxialer Beanspruchung.

Im 4-Kugelversuch kann es beim Kontakt zwischen Kugeln und der Probe zum Auftreten von
Kontaktspannungen kommen. Daher wurde in dieser Arbeit in einer ersten Versuchsserie geklart,
ob es durch die Kontaktspannungen zwischen Last- bzw. Auflagerkugeln und der Probe zur
Bildung von (festigkeitsvermindernden) Schéden auf der Probenoberfliche kommen kann. Dafiir
wurden Proben mit kiinstlich eingebrachten Vorschidden auf Zug- und Druckseite untersucht und
die Ergebnisse mit jenen von ungeschéddigten Proben verglichen. Es konnte nachgewiesen
werden, dass Schiden die auf der Druckseite der Proben (i. e. die Seite mit der Lastkugel) liegen,

keinen Einfluss auf den ermittelten Festigkeitswert haben. Liegen diese Schiden auf der Zugseite
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fallt die Festigkeit allerdings signifikant ab. Da im 4-Kugel-Versuch die maximale Zugspannung
im Zentrum der Probe auftritt und die drei Auflagerkugeln (i.e. die Kugeln auf der Zugseite) am
Rand der Probe liegen, kann ein Einfluss von Kontaktspannungen auf die Festigkeit fiir die
gegebenen Probengeometrien und Kugeldurchmesser ausgeschlossen werden®'. Zusitzlich
durchgefiihrte Eindruckversuche mit Kugeln verschiedener Groflen haben auBlerdem gezeigt,
dass die fiir das Erzeugen von Hertzschen Kontaktschdden bendtigten Krifte um ein Vielfaches
hoher als die bei den Festigkeitsversuchen auftretenden Maximallasten sind. Allerdings wurden
bei diesen Versuchen die Kontaktschiden aufgrund fehlender experimenteller Moglichkeiten nur
optisch im Mikroskop nachgewiesen. Fiir eine exakte Bestimmung sollten die kritischen Lasten

in weiterfiihrenden Untersuchungen auch akustisch detektiert werden [103].

Da in einer grofen Probe die Wahrscheinlichkeit einen Fehler zu finden hoher ist als in einer
kleinen Probe, steigt die Festigkeit mit abnehmender Probengrofe. Dieses Verhalten wird von
der Weibull-Theorie vorhergesagt. Mit Hilfe des 4-Kugel-Versuchs konnte der Einfluss der
Probengrofle auf die Festigkeit auch experimentell nachgewiesen werden. Dabei hat sich aber
herausgestellt, dass dieser Zusammenhang fiir sehr kleine Proben nicht mehr gilt. Hier ist die
Festigkeit wesentlich geringer als sie durch die Weibull-Theorie vorausgesagt wird, unabhéngig
davon ob die Fehler im Volumen oder an der Oberflache vorliegen. Die Ursache dafiir konnte
nicht mit letzter Sicherheit ermittelt werden. Moglicherweise wirken viele kleine Defekte
zusammen und bilden einen groBeren ,.effektiven* Defekt, der schlieBlich bruchauslésend ist.
Dies konnte die im Vergleich zur Weibullvorhersage geringere Festigkeit der kleinen Proben

erklaren.

Der Einfluss von Oberflachenfehlern auf die Festigkeit im Biegeversuch wurde bereits in der
Vergangenheit ausfiihrlich untersucht [z. B. 5, 40, 104]. Systematische Untersuchungen iiber
den Finfluss der Oberflichenqualitit auf die biaxiale Festigkeit wurden aber noch nicht
durchgefiihrt. Daher wurde in einem weiteren Arbeitsprogramm der Einfluss verschiedener
Schleifparameter auf die Oberflichenqualitit und Festigkeit untersucht. Dafiir wurden die
Oberflichen von neun Priifserien scheibenformiger Siliziumnitridproben unterschiedlich
bearbeitet und die Ergebnisse aus dem 4-Kugel-Versuch untereinander und mit jenen von

Standardbiegeversuchen verglichen. Es hat sich gezeigt, dass die Korngréfe des verwendeten

2! Sollten dennoch Kontaktschiden auf der Zugseite entstehen (diese kdnnen eventuell bei zu dicken Proben und zu
kleinen Kugeln auftreten), wiirde es zu einem Kantenabbruch kommen. Da nur Versuche als giiltig gewertet werden

bei denen die Proben von der Mitte her brechen, werden derartige Versuche nicht gewertet..
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Schleifwerkstoffes groen Einfluss auf die Festigkeit hat, weil die GréBe der entstehenden
Bearbeitungsfehler natiirlich auch von der Korngrofe des verwendeten Schleifwerkstoffes

abhéngt.

Werden die Proben geschliffen oder geldppt (Kornung 46 um und 15 pm bzw. 3-19 pum)
resultiert dies in einer fiir das untersuchte Siliziumnitrid relativ geringen Festigkeit. Wird
dagegen eine Schleifscheibe der Kérnung D15 frisch abgezogen oder werden die Proben poliert
entstehen weniger Fehler auf der Oberfldche. Weiters wird durch den Poliervorgang ein GroBteil
der restlichen Schleifriefen entfernt. Insgesamt bewirkt dies einen signifikanten
Festigkeitsanstieg (verglichen mit den geschliffenen Proben)®”. Bei den polierten Probenserien
(Polierstufen von 9 um — 1 um) wurde bei den Festigkeitswerten aber kein Unterschied mehr
gefunden; d. h. dass ein Polieren mit einer Kérnung von 9 um bei dem untersuchten SizNy4
ausreicht um eine ausreichende Oberflachenqualitit zu gewadhrleisten. Allerdings ist nach dem

Polieren auch die Streuung der Festigkeitswerte der polierten Probenserien stark angestiegen.

Durch die fraktographischen Untersuchungen konnten verschiedene Defektarten als
bruchauslosende Fehler identifiziert werden. Diese Defektpopulationen wurden in vier
verschiedene Gruppen eingeteilt. Die bruchauslosenden Defekte wurden in den meisten Féllen
an der Oberfliche bzw. in Oberflichenndhe (Defektpopulationen 1-3) gefunden. Als
Bruchausgang wirkende Volumendefekte (Defektpopulation 4) wurden dagegen nur in wenigen
Ausnahmefillen identifiziert. Durch diese Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass durch
das Polieren der Grof3teil der durch die Bearbeitung eingebrachten Fehler (Defektpopulation 1)
entfernt wird. Allerdings wurden durch die Bearbeitung zusitzliche Fehler (Defektpopulationen
2 und 3; z. B. Porencluster, snowflakes, usw.) die unterschiedliche Grofle besitzen, an der
Oberflache freigelegt. Solche Fehler waren jetzt in Kombination mit Schleifriefen, die durch den
Poliervorgang nicht entfernt wurden, in Einzelfillen fiir das Versagen verantwortlich. Dies
bewirkte keine Anderung der charakteristischen Festigkeit erhohte aber die Streuung (einige
wenige niedrige Festigkeitswerte haben nur einen geringen Einfluss auf die Festigkeit aber einen
groBlen auf die Streuung). Bei Proben mit hoher Festigkeit bewirken die hohen Krifte viele
Sekundirbriiche d. h. es entstehen viele Bruchstiicken und kleine Splitter. Die Sekundérbriiche
entstehen durch einen ,impact® durch die Auflagerkugeln oder/und den Kontakt von

Probenteilen mit der Schablone. Daher war eine eindeutige Identifizierung der Bruchausgénge

** Die Festigkeitssteigerungen durch die bessere Oberfliachenqualitit betragen mehr als 300 MPa.
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hier nur in sehr wenigen Fillen moglich (Bemerkung: die Anzahl der Sekundérbriiche kénnte in

Zukunft durch ein Auslegen des Auflagers mit dilnnen Gummibelégen verringert werden).

Eine wichtige Zielsetzung dieser Arbeit war daher die Entwicklung einer geeigneten
Wirmebehandlung um schlecht bearbeitete Oberflichen nachtraglich auf einfache Weise
verbessern zu konnen. Aus der Literatur geht hervor, dass die Ausheilbedingungen fiir
verschieden hergestellte Siliziumnitride unterschiedlich sind. Um fiir das untersuchte SizN, die
geeigneten Parameter (Temperatur und Haltezeit) zum Ausheilen von Oberflichendefekten zu
finden, wurden umfangreiche Vorversuche an Biegeproben durchgefiihrt. Unterschiedlich starke
Ausheileffekte konnten dabei im Temperaturbereich von 900°C bis 1200°C und bei
unterschiedlichen Haltezeiten beobachtet werden. Bei einer Temperatur von 1300°C kam es
wieder zu einem Festigkeitsabfall. Als Kompromiss zwischen Wirtschaftlichkeit (i. e.
Temperatur und Haltezeit) und Festigkeitssteigerung wurden eine Temperatur von 1000°C und

eine Haltezeit von 5 Stunden gewdhlt.

Durch diese Warmebehandlung bildet sich an der Oberflache der Proben eine 1 bis 2 um diinne
Glasschicht. Die Glasschicht versiegelt Poren und verklebt die durch die Bearbeitung
entstandene Risse, wenn diese nicht zu tief ins Material hineinreichen. Dadurch werden
bestimmte Defektpopulationen ausgeheilt und die Festigkeit signifikant (um mehr als 500 MPa
im Vergleich zu den nicht wirmebehandelten Proben) erhoht. Durch das Ausheilen von
Oberflichendefekten einer bestimmten GréBenordnung verringert sich auflerdem die Streuung
der Festigkeitswerte und der Weibull-Modul steigt an. Die Glasschicht enthilt aber auch — mit
steigender Temperatur in zunehmenden Maf3e - Yttriumhéiltige Kristalle. Diese sind bei geringen
Wirmebehandlungstemperaturen (900°C — 1200°C) noch zu klein um einen negativen Einfluss
auf die Festigkeit zu haben. Fehler im Volumen (Defektpopulation 4) wurden durch die

Wirmebehandlung selbstverstandlich nicht beeinflusst.

Die fraktographischen Untersuchungen der warmebehandelten Proben haben gezeigt, dass das
Versagen von nicht ausheilbaren Defekten (z. B. Poren) knapp unter der Oberflidche der Proben
ausgeht. Bei keiner der untersuchten wirmebehandelten Proben konnten typische
Oberflachenfehler, wie sie bei den nicht wéirmebehandelten Proben gefunden wurden, als

Bruchausginge identifiziert werden.
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Zusammenfassend kann gesagt werden, dass fiir eine Festigkeitssteigerung und einer
Verringerung der Streuung der Festigkeitswerte des untersuchten SizNy-Werkstoffes eine
Kombination aus einer sorgfiltig bearbeiteten Oberfliche und der entwickelten
Wirmebehandlung gut geeignet ist. Es hat sich gezeigt, dass Risse die durch eine Bearbeitung
mit einer Schleifkornung von 15 um (D15) an der Oberfldche entstehen mit der durchgefiihrten
Wirmebehandlung ausgeheilt werden konnen. Bei diesen Uberlegungen muss aber auch in
Betracht gezogen werden, dass es zu auch einem Abbau der durch die Oberflichenbearbeitung
eingebrachten Druckspannungen durch die Warmebehandlung kommen kann. Daher werden hier
eigentlich zwei einander iiberlagernde Effekte beschrieben - zum Ersten das Ausheilen vieler
Oberflichendefekte durch die Warmebehandlung und zum Zweiten der gleichzeitig erfolgende
Abbau von Eigenspannungen. Da es aber zu einer signifikanten Festigkeitssteigerung gekommen
ist, kann angenommen werden, dass das Rissheilen den groBeren Einfluss auf die Festigkeit hat.
Aufgrund fehlender experimenteller Mdglichkeiten konnte der Einfluss von Eigenspannungen

aber nicht untersucht werden®’.

Fiir Bauteile ist eine Erhohung der Oberflachenqualitit durch eine bessere Endbearbeitung in
vielen Féllen aufgrund der Wirtschaftlichkeit (und teilweise auch durch die Geometrie der
Bauteile) nicht mdglich. Durch die in dieser Arbeit entwickelte Warmebehandlung konnen
Standzeit und Zuverldssigkeit von Werkzeugen aus FSNI daher kostengiinstig und mit relativ
geringem Aufwand verbessert werden. Vorraussetzung dafiir ist aber, dass die Oxidschicht im

Einsatz weitgehend intakt bleibt und nicht durch korrosive Einfliisse zerstort wird.

Thermoschockversuche an nicht wirmebehandelten und wérmebehandelten Proben und
Bauteilen haben inzwischen gezeigt, dass die Warmebehandlung auch zu einer Verbesserung des
Thermoschockfestigkeit flihrt [105, 106]. Diese Erhohung der Thermoschockbestindigkeit ist
z. B. fiir Bauteile die in der GieBerei- oder Umformtechnik verwendet werden, von grofer

Bedeutung.

» Ein Nachweis wire moglich, wenn Proben zuerst im Vakuum wirmebehandelt werden (im Vakuum gibt es keine

Rissheileffekte und es wiirden nur die Eigenspannungen abgebaut) und anschlieend ihre Festigkeit gepriift wird.
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13. AbschlieBende Bemerkungen und Ausblick

Die Qualitit der Oberfliche hidngt auch von der Bruchzdhigkeit und Héarte der jeweiligen
Keramik ab. Daher sind die in dieser Arbeit erhaltenen Ergebnisse nicht auf andere Werkstoffe
mit anderen Bruchzdhigkeiten und Hérten umzusetzen. Um dieser Frage nachzugehen wurde
inzwischen mit analogen Untersuchungen an weiteren (unterschiedlichen) Werkstoffen (i. e.
andere Siliziumnitride und SiC-Werkstoffe) begonnen. Damit kann auch fiir Proben und Bauteile
aus diesen Werkstoffen die am besten geeignete und wirtschaftlichste Oberfldchenbearbeitung

gewdihlt werden.

Keramische Werkstoffe wie SisNs oder SiC werden in zunehmendem Ausmall in der
Umformtechnik, Schweilltechnik oder Schmelzmetallurgie eingesetzt. Bei diesen Anwendungen
treten hohe Temperaturen auf und die Beanspruchungen sind in vielen Fillen biaxial. Um
Informationen iiber die biaxiale Festigkeit bei hohen Temperaturen zu erhalten ist es daher
geplant, den 4-Kugel-Versuch auch fiir die Priifung im Hochtemperaturbereich (800°C-1300°C)

zu adaptieren.
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Anhang A: Weiterentwicklungen des 4-Kugel-Vesuchs

A.1 Priifung plattenformiger Proben

Ein Grundgedanke bei der Entwicklung des 4-Kugel-Versuchs war die Priifung
scheibenformiger elektrokeramischer Bauteile wie PTC’s ohne eine aufwéndige Probenfertigung
durchfiihren zu kénnen. Da es in der Elektronikindustrie aber viele Bauteile mit rechteckigem
Querschnitt gibt, stellt eine Applikation zur Priifung plattenférmiger Proben eine logische
Weiterentwicklung des 4-Kugel-Versuchs dar [21, 23, 107]. Mit Hilfe des 4-Kugel-Versuchs fiir
plattenférmige Proben konnen inzwischen auch QS-Tests an elektrokeramischen Bauteilen wie
LTCC’s und Varistorchips schnell und einfach durchgefiihrt werden. Weiters ist im Fall
plattenformiger Proben die Probenfertigung aus gréferen monolithischen Keramikplatten

wesentlich einfacher als das Herausbohren scheibenformiger Proben (Abb. Al.1).

Abb. A1.1: In der Elektronikindustrie gibt es viele Bauteile mit
rechteckigem Querschnitt. Aus diesem Grund wurde der 4-
Kugel-Versuch fiir die Priifung von plattenférmigen Proben
weiterentwickelt. Um eine groere Anzahl von Proben zu
erhalten konnen auflerdem groBere Scheiben einfach und billig
in kleinere rechteckige oder quadratische Platten zerschnitten
werden.

Zur Spannungsberechnung plattenférmiger Proben muss fiir jede Proben- und Auflagergeometrie
bei gegebener Poisson Zahl eine eigene FE-Berechnung zur Ermittlung des Vorfaktors f°
durchgefiihrt werden. Ein typisches FE-Modell fiir eine plattenformige Probe zeigt Abb. A1.2.
Das Gebiet um die Auflagerpunkte der Kugel ist feiner modelliert. Die Spannungsverteilung in
der Platte ist in Abb. A1.3 dargestellt. Auch in diesem Fall zeigt das Spannungsfeld dieselbe
kleeblattartige Struktur. Die maximale Zugspannung in der Platte tritt wie bei scheibenférmigen

Proben im Zentrum der Probe auf der der Lastkugel gegeniiberliegenden Seite auf.
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Abb. A1.2: FE-Modell fiir eine plattenformige Probe Abb. A1.3: Spannungsverteilung in der Platte. Die

mit den Abmessungen 10 x 8,4 x 0,9 mm® die im 4- maximale Hauptspannung tritt wieder auf der der

Kugel-Versuch getestet wird (Abb. aus [107]). Lastkugel gegeniiberliegenden Seite der Probe auf
(Abb. aus [107]

A.2 Ortsaufgeloste Festigkeitspriifung auf plattenformigen Proben

Die Spannungen nehmen beim 4-Kugel-Versuch in Richtung zum Rand der Probe und in die
Tiefe sehr schnell ab. Aus diesem Grund wird nur ein sehr kleines effektives Volumen gepriift.
Somit kann durch geringfiigige Modifikationen der Auflagergeometrie eine ortsaufgeloste
Festigkeitspriifung durchgefiihrt werden [21]. In Abb. A2.1 ist ein fiir diese Verwendung
speziell gefertigtes Auflager zu sehen, Abb. A2.2 zeigt den Aufbau von Probe, Auflagerkugel
und Krafteinleitungskugel in einer schematischen Darstellung im Grundriss. Bisher wurde diese

Anwendung aber nur fiir elektrokeramische Bauteile angewendet.

+ Lastkugel
Auflagerradius
- Auflagerkugel

< Probe

Abb. A2.1: Auflager mit eingelegter Probe ~ Abb. A2.2: Schematischer Aufbau des 4-Kugelauflagers im Grundriss.

und Auflagerkugeln zur Priifung spezieller =~ Die Auflagerkugeln werden durch schwarze Kreise und die Lastkugel

Bereiche auf der Oberfldche der Probe. durch einen Kreis dargestellt. Der Auflagerradius ist durch einen
strichlierten Kreis gekennzeichnet.
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A.3 Priifung bei hoheren Temperaturen

Fiir bestimmte Anwendungen ist natiirlich auch die
Kenntnis der biaxialen Festigkeit bei hoheren

Temperaturen von groflem Interesse.

Um die Festigkeit elektrokeramischer Bauteile auch

|

bei Temperaturen im Bereich von 20°C bis 250°C
(hier war eine eventuelle Festigkeitsinderung im
Bereich des Phaseniibergangs von BaTiOs; von
Interesse) messen zu konnen, wurde in einem
Pilotversuch ein eigenes Auflager fiir einen bereits

vorhandenen Ofen gebaut [108]. Durch eine

Offnung wird der Probenstempel aus Al,Os;
eingefiihrt. Abb. A3.1 zeigt diese Priifanordnung, in
der der Ofen mit dem Rahmen einer Priifmaschine

ZWICK® 010 verbunden ist.

Abb. A3.1: Fotographie des Ofens mit
eingebautem 4-Kugel-Auflager (Pfeil) im
Rahmen der Priifmaschine. Der Priifstempel ist
oben an der Kraftmessdose fixiert. Die Linge
von etwa 30 cm verhindert ein Erwarmen der
Kraftmessdose.
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Anhang B: Diagramme zum effektiven Volumen und zur effektiven
Oberfliche

Das effektive Volumen bzw. die effektive Oberflache kann bei den 4-Kugelversuchen nur mit
aufwendigen numerischen Verfahren berechnet werden. Effektive Oberfliche und effektives

Volumen hidngen auch vom Weibull Modul ab.

In den Abb. B1 und B2 sind die effektive Oberfliche und das effektive Volumen (berechnet fiir
das erste Hauptspannungskriterium und fiir das PIA-Kriterium) als Funktion des Weibull Moduls
fiir den Referenzfall (R = 10 mm, # =2 mm, R, = 8,7 mm, v=0,27) und flir Proben anderer Dicke
a dargestellt [16]. Die effektive Oberflaiche bzw. das effektive Volumen nehmen mit steigendem

Weibull Modul stark ab. Dieses Verhalten ist auch aus der Literatur bekannt [27, 51].
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Abb. B1: Effektive Oberfliche als Funktion des Weibull Moduls.
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Anhang C-Messprotokolle der Festigkeitsversuche

C1-Messprotokolle zu Kapitel 8

Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 10.05.2006  Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: as sintered
Luftfeuchtigkeit [%]: 36 Kic [MPaxm'?], sevNB 5,1 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 22 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Serie: KA
Prifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,41
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac, oberfiichelMM] | acvolumenlMM]
KS7 2279,0 7,94 3,060 19,946 3 426,4 36 112
KS30 2649,0 9,56 2,954 20,103 5 537,8 23 71
KS8 3019,0 9,92 3,032 20,012 6 576,9 20 61
KS3 3084,1 10,18 3,016 20,119 5 596,1 19 57
KS2 2905,9 9,88 2,933 20,147 5 599,8 18 57
KS22 3147,6 11,08 3,022 19,995 6 606,2 18 56
KS4 33721 10,84 3,102 20,184 7 609,5 18 55
KS13 3042,2 10,04 2,965 20,002 6 612,8 18 54
KS5 3271,2 11,08 3,045 20,010 6 618,8 17 53
KS9 3139,2 10,32 2,978 20,009 6 625,8 17 52
KS27 3428,5 11,60 3,064 19,984 6 639,2 16 50
KS20 3350,7 12,16 3,008 20,004 6 652,4 16 48
KS12 3334,7 10,96 3,001 20,040 5 652,7 15 48
KS1 3233,7 10,62 2,960 20,038 6 653,8 15 48
KS23 3714,9 12,42 3,089 20,015 6 679,2 14 44
KS18 3409,9 11,34 2,972 20,016 5 683,0 14 44
KS11 3616,0 12,14 3,042 20,030 6 685,5 14 43
KS26 3560,2 11,94 3,014 19,866 8 690,8 14 43
KS28 3482,2 12,60 2,974 20,073 6 696,0 14 42
KS17 3593,8 13,34 3,013 19,996 7 697,1 14 42
KS21 3796,1 12,76 3,076 20,053 6 700,8 13 42
KS25 3761,6 12,76 3,058 19,975 8 704,6 13 41
KS14 3465,8 11,86 2,951 20,002 7 706,0 13 41
KS19 3845,7 12,58 3,083 19,973 5 706,7 13 41
KS16 3461,2 11,62 2,939 19,945 6 712,3 13 40
KS24 3553,0 11,96 2,969 20,034 7 713,3 13 40
KS10 3760,9 12,04 3,018 19,897 8 727,3 12 39
KS6 3713,2 11,96 2,989 19,987 6 734,0 12 38
KS15 37443 12,32 2,955 20,006 6 760,3 11 35
KS29 3927,6 13,26 3,005 20,028 7 766,4 11 35
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 24.05.2006 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 10
Prifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: as sintered
Luftfeuchtigkeit [%]: 51 Kic [MPaxm"?], sevNB 5,1 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 18 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Serie: KB
Priifmaschine: Zwick 010  Auflagedurchmesser: 17,41 mm
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizche[MM] | acvolumenlMM]
KS39 2675,7 9,30 2,973 20,101 5 533,8 23 72
KS44 2706,4 9,26 2,921 20,052 5 563,1 21 64
KS33 2994,4 10,10 3,013 20,210 6 578,2 20 61
KS35 3098,8 10,28 3,038 20,030 5 587,7 19 59
KS34 3369,6 11,04 3,049 19,989 7 633,9 16 51
KS51 3106,8 10,22 2,915 19,899 6 650,4 16 48
KS38 3616,4 11,68 3,011 19,946 6 701,1 13 42
KS36 3647,1 11,68 3,001 19,973 7 712,4 13 40
KS31 3587,0 11,58 2,966 19,987 6 720,3 13 39
KS32 3802,8 12,30 3,025 20,022 6 728,7 12 38
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 24.05.2006 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 3
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: as sintered
Luftfeuchtigkeit [%]: 53 Kic [MPaxm"?], sevNB 5,1 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 21 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Serie: KC
Priifmaschine: Zwick 010  Auflagedurchmesser: 17,41 mm
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [MPa]| ac operfizche[MM] | ac vorumenlMM]
KS45 1379,0 5,16 3,042 20,001 2 261,5 97 299
KS46 1413,5 5,20 3,056 19,989 3 265,2 94 291
KS47 1432,4 5,38 3,052 20,024 2 269,4 91 281
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C2-Messprotokolle zu Kapitel 9

Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung

Datum: 15.12.2006 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: geschliffen, D15
Luftfeuchtigkeit [%]: 24 Kic [MPaxm"?], sEvnB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 22 Auflager: 4-Punkt 40/20mm
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizche[MM] | ac volumen[M]
GBP9 733,2 7,04 3,933 3,004 2 619,7 17 51
GBP5 815,3 8,10 3,939 2,993 3 693,1 13 41
GAP2 848,0 10,96 3,988 2,979 4 719,0 12 38
GBP13 877,3 8,33 3,928 3,011 4 738,9 12 36
GBP14 900,4 9,14 3,926 2,995 3 767,1 11 33
GAP9 927,2 9,64 3,995 2,978 5 785,3 10 32
GBP7 926,9 8,70 3,944 2,995 4 785,9 10 32
GBP12 929,6 9,38 3,926 3,004 3 786,9 10 32
GAP13 936,0 9,12 3,967 2,981 3 796,8 10 31
GAP11 943,9 10,02 3,991 2,983 2 797,5 10 31
GAP7 940,0 8,98 3,987 2,965 5 804,5 10 30
GBP3 976,1 9,04 3,938 3,000 3 826,0 9 29
GBP4 906,2 8,62 3,632 2,995 2 834,4 9 28
GAP12 972,4 9,30 3,986 2,949 4 841,8 9 28
GAP5 995,8 9,72 3,991 2,968 3 849,6 9 27
GAP6 990,7 9,58 3,987 2,959 7 851,2 9 27
GAP4 984,8 10,12 3,984 2,946 4 854,6 9 27
GAP10 1017,8 10,10 3,987 2,959 3 874,9 8 26
GBP8 1036,2 9,52 3,925 2,998 4 881,4 8 25
GAP14 1037,8 10,10 3,989 2,971 5 884,1 8 25
GBP11 1047,3 10,38 3,939 3,001 7 885,7 8 25
GAP8 1051,3 10,38 3,995 2,977 5 891,1 8 25
GBP15 1059,7 9,98 3,935 2,989 7 904,0 8 24
GAP15 1064,5 10,40 3,978 2,976 3 906,6 8 24
GBP6 1077,4 10,12 3,938 2,996 3 914,1 8 23
GAP3 1077,7 10,14 3,990 2,976 2 914,8 8 23
GAP1 1088,5 10,12 3,987 2,985 6 919,1 8 23
GBP1 1087,9 10,60 3,943 2,994 3 923,3 7 23
GBP2 1118,2 10,40 3,947 3,004 5 941,8 7 22
GBP10 1117,1 10,62 3,945 2,996 5 946,3 7 22
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 21.05.2007 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: gelappt
Luftfeuchtigkeit [%]: 53 Kic [MPaxm"z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 21 Kugeldurchmesser: 30 mm
Prifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 34,641 mm
Probennummer FmaxIN] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac, oberfiichellM] | acvolumenlMM]
GA19 2000,9 7,04 2,487 43,04 7 732,8 12 37
GA14 2008,8 6,92 2,491 43,05 7 733,0 12 37
GA16 2287,6 8,38 2,483 43,03 5 840,9 9 28
GA15 2374,0 8,02 2,482 43,04 7 873,4 8 26
GA5 2413,4 8,44 2,481 43,02 5 888,8 8 25
GA10 2466,0 8,62 2,484 43,04 8 905,6 8 24
GA22 2550,3 8,86 2,489 43,02 6 932,4 7 23
GA4 2567,0 9,00 2,482 42,97 7 944,7 7 22
GA29 2589,0 8,92 2,478 43,04 9 956,0 7 21
GA27 2713,6 9,76 2,488 43,05 8 992,9 6 20
GA28 2721,5 9,62 2,480 43,04 7 1003,1 6 20
GA2 2731,3 11,66 2,483 43,10 8 1003,8 6 19
GA25 2732,2 9,36 2,482 43,00 7 1005,3 6 19
GA7 2761,9 9,24 2,489 42,99 7 1009,8 6 19
GA6 2825,4 9,66 2,482 43,04 7 1039,5 6 18
GA21 2847,2 9,72 2,487 43,02 9 1042,8 6 18
GA30 2869,3 9,82 2,483 43,05 8 1054,7 6 18
GA12 2887,9 9,78 2,479 43,06 7 1065,4 6 17
GA26 29217 9,88 2,485 43,04 9 1072,0 6 17
GA23 2931,4 10,14 2,485 43,02 8 1075,6 5 17
GA18 29542 10,00 2,492 42,99 7 1077,2 5 17
GA20 2946,1 9,88 2,487 43,02 7 1079,1 5 17
GA11 29449 9,92 2,483 43,07 8 1082,4 5 17
GA9 2979,3 9,96 2,490 43,03 8 1088,2 5 17
GA13 2955,3 10,12 2,480 43,05 7 1089,3 5 17
GA24 2974,8 10,06 2,487 43,04 7 1089,5 5 17
GA8 3041,5 10,30 2,483 43,02 8 1118,1 5 16
GA1 3042,4 12,68 2,478 43,08 8 1123,3 5 16
GA3 3055,1 10,24 2,479 42,98 7 1127,3 5 15
GA17 3206,8 10,62 2,480 43,02 9 1182,1 5 14
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 16.05.2007 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30

Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: gelappt

Luftfeuchtigkeit [%]: 35 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min

Temperatur [°C]: 21 Kugeldurchmesser: 15,08 mm

Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,41

Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t [mm] D [mm] Bruchstiicke Smax [IMPa]| ac, oberfischelHM] | acvolumenlWM]

GB22 1613,6 6,60 1,979 19,985 8 827,1 9 29
GB28 1717,3 7,22 1,975 19,981 8 884,4 8 25
GB20 1802,6 7,18 1,985 19,988 8 917,5 8 23
GB30 1854,5 7,38 1,993 19,984 7 935,3 7 22
GB1 1983,2 8,30 1,993 19,999 8 1000,0 6 20
GB11 1992,1 8,64 1,994 19,997 9 1003,4 6 20
GB4 1953,1 7,80 1,974 19,969 6 1007,1 6 19
GB18 1992,5 8,60 1,983 20,037 8 1016,1 6 19
GB19 2041,3 8,18 1,975 20,007 9 1051,0 6 18
GB25 2133,2 8,64 1,986 20,002 10 1084,4 5 17
GB15 2120,5 9,12 1,980 19,941 8 1086,1 5 17
GB7 2143,2 8,64 1,984 20,083 8 1091,3 5 16
GB21 2141,3 8,48 1,979 20,022 9 1097,2 5 16
GB3 21417 8,36 1,970 20,011 11 1109,1 5 16
GB24 2207,3 8,58 1,995 20,015 10 1110,3 5 16
GB9 2183,0 8,64 1,983 20,010 10 1113,5 5 16
GB6 2179,8 8,76 1,979 19,981 8 1117,4 5 16
GB5 2278,3 9,10 2,014 20,003 8 1121,3 5 16
GB13 2177,7 8,52 1,972 20,026 8 1125,0 5 16
GB23 2203,0 8,58 1,977 20,080 9 1130,9 5 15
GB2 2199,6 8,88 1,970 19,984 9 1139,4 5 15
GB8 2229,2 8,76 1,977 19,986 8 1145,3 5 15
GB16 2246,4 8,82 1,983 20,052 9 1145,4 5 15
GB10 22474 8,80 1,982 20,006 9 1147,7 5 15
GB14 2256,7 8,96 1,979 19,999 9 1156,6 5 15
GB12 2298,0 9,10 1,991 20,057 7 1160,9 5 15
GB29 2308,2 9,08 1,976 20,025 8 1186,9 5 14
GB26 2371,0 9,88 1,994 20,003 10 1194,2 4 14
GB27 2332,0 9,22 1,978 20,001 9 1196,6 4 14
GB17 2360,1 9,00 1,978 20,111 8 1209,8 4 13

Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 15.05.2007 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30

Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: gelappt

Luftfeuchtigkeit [%]: 34 Kic [MPaxm'?], sEvn 5,0 Belastungsgeschw.: 1,5 mm/min

Temperatur [°C]: 25 Kugeldurchmesser: 6,33 mm

Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 7,309

Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizche[MM] | ac volumenlmM]

GC3 606,5 4,56 1,058 10,779 5 976,3 7 21
GC29 648,6 4,92 1,053 10,752 4 1055,9 6 18
GC8 661,8 5,00 1,051 10,777 6 1082,0 5 17
GC22 665,2 5,62 1,051 10,764 5 1087,7 5 17
GC2 687,6 5,24 1,058 10,781 7 1106,8 5 16
GC12 677,2 4,80 1,050 10,771 5 1109,7 5 16
GC7 705,8 5,24 1,054 10,771 5 1146,3 5 15
GC13 7111 4,96 1,050 10,776 5 1165,2 5 14
GC25 721,7 5,50 1,054 10,762 6 1172,2 5 14
GC18 728,5 5,62 1,052 10,764 6 1188,5 4 14
GC20 727,6 5,46 1,051 10,777 6 1189,6 4 14
GC17 737,5 5,56 1,052 10,763 6 1203,2 4 14
GC9 729,4 5,26 1,047 10,755 6 1203,4 4 14
GC26 742,8 5,62 1,053 10,771 5 1209,1 4 13
GC5 749,3 5,62 1,056 10,769 7 1211,6 4 13
GC28 749,4 5,54 1,053 10,769 6 1219,9 4 13
GC4 760,3 5,54 1,058 10,774 7 1223,9 4 13
GC27 763,7 5,64 1,060 10,768 5 1224,0 4 13
GC30 770,1 6,54 1,062 10,764 5 1228,9 4 13
GC24 765,3 6,04 1,059 10,781 6 1229,2 4 13
GC10 767,9 5,30 1,057 10,766 6 1239,0 4 13
GC6 776,7 5,76 1,062 10,782 8 1239,3 4 13
GC19 753,2 5,58 1,048 10,778 5 1239,7 4 13
GC21 765,8 6,44 1,055 10,781 7 1240,9 4 13
GC15 785,6 5,92 1,063 10,769 6 1250,8 4 13
GC23 759,7 6,00 1,044 10,757 6 1261,8 4 12
GC11 777,5 5,48 1,052 10,760 7 1268,5 4 12
GC16 772,9 5,74 1,047 10,756 5 1275,1 4 12
GC14 785,3 5,52 1,051 10,770 5 1284,0 4 12
GC1 797,5 6,34 1,048 10,767 7 1312,7 4 11
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 15.05.2007 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30

Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: gelappt

Luftfeuchtigkeit [%]: 34 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 1 mm/min

Temperatur [°C]: 25 Kugeldurchmesser: 3,172 mm

Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 3,663 mm

Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t [mm] D [mm] Bruchstiicke Smax [IMPa]| ac, oberfischelHM] | acvolumenlWM]

GD10 103,2 5,76 0,450 4,646 4 985,3 7 20
GD24 108,6 5,30 0,455 4,636 4 1011,0 6 19
GD18 111,6 6,02 0,447 4,644 5 1082,2 5 17
GD14 121,2 6,42 0,455 4,728 5 1125,2 5 16
GD6 121,9 6,78 0,456 4,653 5 1128,5 5 15
GD29 125,0 6,60 0,453 4,652 5 1175,0 5 14
GD27 126,0 6,18 0,453 4,658 4 1184,2 5 14
GD12 122,3 7,94 0,445 4,665 5 1197,6 4 14
GD4 129,5 7,28 0,456 4,653 5 1198,8 4 14
GD11 125,8 6,98 0,449 4,646 5 1207,3 4 13
GD28 128,1 6,50 0,449 4,655 4 1229,0 4 13
GD23 131,5 7,10 0,453 4,654 3 1236,0 4 13
GD22 125,7 7,42 0,442 4,676 5 1249,9 4 13
GD21 123,7 7,20 0,439 4,652 4 1250,5 4 13
GD9 128,1 7,60 0,445 4,649 4 1255,0 4 12
GD5 125,2 7,20 0,440 4,648 4 1259,1 4 12
GD16 120,3 6,18 0,431 4,653 4 1268,9 4 12
GD26 133,4 6,62 0,449 4,651 6 1280,1 4 12
GD17 126,3 8,14 0,438 4,651 5 1283,5 4 12
GD2 124,8 7,00 0,435 4,653 5 1288,5 4 12
GD19 138,0 7,46 0,454 4,655 7 1290,5 4 12
GD3 132,6 7,36 0,446 4,649 5 1292,4 4 12
GD30 124,6 6,60 0,434 4,650 4 1293,5 4 12
GD1 112,5 6,76 0,415 4,662 5 1294,6 4 12
GD8 136,1 8,08 0,449 4,664 5 1305,5 4 12
GD20 135,9 7,28 0,447 4,647 6 1317,8 4 11
GD15 126,5 7,18 0,432 4,652 4 1327,2 4 11
GD13 130,4 7,06 0,437 4,659 5 1331,9 4 11
GD7 135,3 7,74 0,443 4,657 3 1339,1 4 11
GD25 139,3 7,08 0,441 4,649 6 1393,6 3 10

Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 12.02.2008 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30

Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: gelappt

Luftfeuchtigkeit [%]: 20 Kic [MPaxm'?], sEvn 5,0 Belastungsgeschw.: 0,6 mm/min

Temperatur [°C]: 21 Kugeldurchmesser: 2 mm

Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 2,309 mm

Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizche[MM] | ac volumenlmM]

GE34 47,3 5,16 0,289 2,877 3 1090,4 5 17
GE28 52,0 5,34 0,290 2,824 4 1194,3 4 14
GE6 55,7 7,36 0,298 2,833 3 1200,0 4 14
GE24 54,1 5,56 0,294 2,825 3 1203,6 4 14
GE33 54,3 6,30 0,292 2,910 3 1221,1 4 13
GE17 53,4 5,86 0,289 2,850 3 1234,9 4 13
GE13 55,7 6,44 0,291 2,882 4 1265,4 4 12
GE21 57,3 6,04 0,293 2,855 4 1283,0 4 12
GE11 58,8 6,80 0,296 2,850 3 1285,1 4 12
GE14 55,7 5,94 0,289 2,877 4 1285,4 4 12
GE10 59,3 6,70 0,297 2,839 3 1286,2 4 12
GE27 57,9 5,88 0,294 2,831 4 1286,7 4 12
GE25 55,7 5,70 0,289 2,840 3 1287,5 4 12
GE22 58,5 6,10 0,292 2,854 3 1319,5 4 11
GE19 59,3 6,22 0,292 2,845 4 1337,6 4 11
GE30 60,2 6,26 0,293 2,814 4 1350,0 3 11
GE18 59,1 6,54 0,289 2,850 3 1366,7 3 11
GE23 60,7 6,48 0,291 2,848 4 1380,5 3 10
GE20 62,3 6,62 0,293 2,846 4 1394,2 3 10
GE26 63,0 6,76 0,294 2,842 5 1399,5 3 10
GE1 64,2 8,40 0,294 2,847 4 1426,7 3 10
GE8 59,9 6,86 0,285 2,867 3 1429,0 3 10
GE32 64,5 7,34 0,293 2,867 4 1441,3 3 9
GE4 64,8 7,26 0,291 2,840 3 1473,6 3 9
GE16 73,0 8,46 0,299 2,816 6 1561,2 3 8
GE3 68,8 8,12 0,291 2,877 5 1561,7 3 8
GE2 69,4 9,26 0,291 2,855 4 1578,3 3 8
GE29 66,6 7,14 0,284 2,853 3 1602,5 2 8
GE15 66,0 7,62 0,280 2,845 4 1640,6 2 7
GE31 72,8 7,76 0,288 2,881 4 1692,1 2 7
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Abb. C2.1: Festigkeitswerte der Referenzbiegeproben Abb. C2.2: Festigkeitswerte der Probenserien (4-Kugel-
GBP in einer Weibull-Darstellung. In der gleichen Versuch) mit unterschiedlichen Gréfen in Weibull-
Farbe ist die nach der Maximum-Likelihood Methode Darstellungen im Vergleich. In der jeweils gleichen
berechnete Weibull-Gerade eingetragen. Farbe sind die nach der Maximum-Likelihood Methode

berechneten Weibull-Geraden eingetragen.
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C3-Messprotokolle zu Kapitel 10

Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung-Referenzproben mit Oberflache nach EN 843-1

Datum: 09.07.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: geschliffen, D15
Luftfeuchtigkeit [%]: 42 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 22 Auflager: 4-Punkt 40/20mm
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] b[mm] |h[mm]| Bruchstiicke (g+k) |omax [MPal| ac oberischelMM] | @cvolumen[MM]
BC11 765,4 7,84 4,039 3,011 4 627,20 16 50
BC21 809,0 8,88 4,027 3,007 3 666,53 14 44
BC19 817,2 8,08 4,048 3,010 4 668,28 14 44
BC29 852,5 8,38 4,008 3,007 6 705,60 13 39
BC16 857,2 9,66 3,981 3,008 3 713,88 12 39
BC5 893,4 9,02 4,022 3,008 2 736,30 12 36
BC26 903,8 9,02 4,047 2,999 4 744,79 11 35
BC28 930,5 9,66 4,031 3,022 3 758,44 11 34
BC22 937,6 9,70 4,017 3,008 4 773,87 11 33
BC13 961,8 10,42 4,038 3,030 3 778,08 10 32
BC27 981,8 9,80 4,020 3,068 4 778,23 10 32
BC1 943,5 9,20 4,024 2,992 5 785,74 10 32
BC4 9442 9,46 4,018 2,995 3 786,03 10 32
BC10 981,6 9,34 4,025 3,048 3 787,31 10 32
BC18 979,5 10,52 4,026 3,024 3 798,23 10 31
BC24 972,2 9,72 4,038 2,990 4 808,10 10 30
BC3 993,0 9,98 4,022 3,026 6 809,00 10 30
BC17 1018,7 10,34 4,026 3,045 5 818,95 9 29
BC8 1035,3 9,58 4,023 3,051 8 829,30 9 29
BC7 1016,8 10,38 4,041 3,007 5 834,88 9 28
BC9 1008,1 9,86 4,026 2,995 5 837,56 9 28
BC25 1028,4 10,32 4,040 3,006 6 845,37 9 27
BC30 1030,6 10,20 4,022 2,993 4 858,14 9 27
BC2 1065,3 9,88 4,028 3,021 3 869,56 8 26
BC15 1073,4 10,86 4,029 3,009 3 882,81 8 25
BC23 1054,0 11,22 4,005 2,987 4 884,95 8 25
BC6 1098,8 10,60 4,037 3,008 4 902,34 8 24
BC20 1125,2 11,76 4,036 3,010 7 923,24 7 23
BC14 1122,6 11,56 4,026 2,997 5 931,33 7 23
BC12 1181,9 10,38 4,038 3,037 5 951,88 7 22
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung-Referenzproben mit polierten Oberflichen
Datum: 08.03.2010  Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 1 ym
Luftfeuchtigkeit [%]: 19 Kic [MPaxm'?], sevwNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 23 Auflager: 4-Punkt 40/20mm
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] b[mm] |h[mm]| Bruchstiicke (g+k) |omax [MPal| ac oberfischelMM] | @cvolumen[MM]
BCP4 500,5 5,32 4,003 2,976 2 423,44 35 110
BCP3 670,4 6,72 4,000 2,996 2 560,12 20 63
BCP15 814,8 8,32 4,015 3,003 3 675,05 14 43
BCP12 923,0 9,20 4,025 3,007 5 760,73 11 34
BCP2 957,8 8,94 4,008 3,027 5 782,29 10 32
BCP6 926,3 9,86 4,034 2,967 5 782,77 10 32
BCP1 963,1 9,76 4,004 2,980 7 812,46 10 30
BCP9 1004,6 11,00 4,061 3,022 5 812,74 10 30
BCP7 978,3 9,76 4,017 2,994 3 814,83 10 30
BCP14 989,3 9,60 3,998 3,006 5 821,30 9 29
BCP5 1014,7 9,66 4,029 2,985 5 848,11 9 27
BCP13 1068,1 10,50 3,996 2,960 2 915,27 8 23
BCP11 1106,9 10,72 4,027 2,991 5 921,68 7 23
BCP10 1105,6 11,00 4,020 2,987 4 924,64 7 23
BCP8 1156,0 11,60 4,002 2,963 7 987,19 7 20
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 24.11.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15

Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46

Luftfeuchtigkeit [%]: 26 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min

Temperatur [°C]: 22 Kugeldurchmesser: 15,08 mm

Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm

Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] t [mm] D [mm] Bruchstiicke Smax [IMPa]| ac, oberfischelHM] | acvolumenlWM]

OA10 1282,8 5,84 2,121 20,019 8 561,6 20 62
OA15 1381,0 6,20 2,120 20,047 6 605,0 17 54
OA13 1391,6 6,30 2,114 20,059 8 613,7 17 52
OA14 1403,3 6,30 2,118 20,055 6 616,1 17 52
OA5 1459,5 6,40 2,112 20,023 8 645,2 15 47
OA4 1482,8 6,58 2,115 20,048 7 653,2 15 46
OA2 1456,1 6,52 2,087 20,076 7 661,4 15 45
OA12 1568,2 6,94 2,125 20,000 8 683,6 14 42
OA3 1555,1 6,92 2,092 20,017 9 702,8 13 40
OA6 1575,2 6,88 2,071 20,031 6 728,6 12 37
OA9 1684,7 7,14 2,115 20,047 8 7421 12 36
OA1 1709,3 7,50 2,097 20,038 9 768,1 11 33
OA7 1740,3 7,48 2,088 20,081 9 789,5 10 31
OA11 1813,4 7,70 2,112 20,057 8 801,4 10 31
OA8 1834,9 7,68 2,095 20,092 8 825,9 9 29

Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 24.11.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 30

Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D15-Alte Scheibe, 1+2.Schleifvorgang

Luftfeuchtigkeit [%]: 28 Kic [MPaxm'?], sevwNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min

Temperatur [°C]: 21 Kugeldurchmesser: 15,08 mm

Prifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm

Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac, oberfiichellM] | acvolumenlMM]

OC12 1495,8 6,96 2,105 20,041 8 666,2 14 44
0OB8 1540,3 6,76 2,118 20,046 7 676,3 14 43
(e]02:] 1592,9 7,24 2,105 20,053 8 709,4 13 39
0OB12 1650,5 7,22 2,133 20,005 8 713,2 12 39
0OC5 1625,4 7,14 2,117 20,067 8 714,4 12 38
0OC3 1601,0 7,32 2,103 20,050 7 714,6 12 38
OB14 1722,4 8,34 2,140 20,041 7 738,5 12 36
OC13 1680,5 7,34 2,115 20,063 7 740,2 12 36
OC10 1696,0 8,18 2,120 20,024 8 743,2 11 36
0cC2 1677,7 7,66 2,110 20,025 7 743,3 11 36
oc4 1793,3 7,74 2,117 20,011 8 788,5 10 32
0OB10 1806,6 7,98 2,114 20,002 8 7971 10 31
oB7 1865,7 7,82 2,137 20,000 8 802,8 10 30
OB1 1856,2 7,80 2,111 20,012 9 821,5 9 29
OC14 1849,7 8,08 2,106 20,014 7 823,1 9 29
0C9 1894,5 8,32 2,125 20,020 9 825,7 9 29
OB6 1887,8 7,90 2,121 20,052 8 826,1 9 29
0oB2 1873,5 7,98 2,108 20,026 9 831,8 9 28
ocC7 1914,5 8,32 2,110 20,040 9 848,1 9 27
OC1 1949,1 8,56 2,126 20,042 8 848,4 9 27
OC15 1995,6 8,38 2,137 20,024 9 858,5 9 27
OB4 1945,4 8,40 2,109 20,026 7 862,8 9 26
OB5 2007,9 8,42 2,117 20,021 11 882,8 8 25
OB13 2045,5 8,52 2,125 20,040 7 891,4 8 25
OB9 2066,4 8,76 2,125 20,043 9 900,4 8 24
OB3 2148,3 9,14 2,135 20,029 7 926,1 7 23
OB11 22413 9,12 2,151 20,001 10 949,9 7 22
OB15 2176,1 9,08 2,120 20,036 9 953,5 7 22
oc11 2209,9 9,08 2,117 20,025 9 971,6 7 21
OC6 2212,2 9,48 2,117 20,022 7 972,6 7 21
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 24.11.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D15-Neu abgezogene Scheibe
Luftfeuchtigkeit [%]: 28 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 22 Kugeldurchmesser: 15,08 mm
Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] t [mm] D [mm] Bruchstiicke Smax [IMPa]| ac, oberfischelHM] | acvolumenlWM]
OD10 1664,8 7,72 2,130 20,005 7 721,8 12 38
OD13 1741,0 7,58 2,131 20,035 8 753,8 11 35
oD8 1840,0 7,98 2,069 20,036 8 852,9 9 27
OD5 1971,8 8,30 2,124 20,030 8 860,3 9 27
oD7 2053,3 8,48 2,129 20,044 10 890,9 8 25
OoD9 2054,1 8,62 2,120 20,040 8 900,0 8 24
OD6 2104,9 8,60 2,129 20,033 7 913,3 8 24
OD14 2126,6 8,66 2,115 20,035 10 936,9 7 22
OD11 2122,7 8,90 2,103 20,042 8 947,6 7 22
OD4 2235,0 9,26 2,103 20,078 10 997,3 6 20
0OD12 2381,2 9,70 2,114 20,036 9 1050,2 6 18
OD1 2493,9 10,28 2,119 20,049 8 1093,8 5 16
OD15 2540,3 12,28 2,123 20,017 11 1109,6 5 16
oD3 2499,0 10,04 2,101 20,024 9 1118,2 5 16
0OD2 2676,6 10,88 2,121 20,038 9 1171,5 5 14
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 25.02.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 9 ym
Luftfeuchtigkeit [%]: 20 Kic [MPaxm'?], sevwNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 23 Kugeldurchmesser: 15,08 mm
Prifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac, oberfiichellM] | acvolumenlMM]
OE4 1010,2 5,44 2,113 20,027 5 446,1 32 99
OE9 1529,3 8,16 2,152 20,033 7 647,3 15 47
OE15 1568,1 7,24 2,133 20,012 8 677,6 14 43
OE8 2120,4 9,06 2,132 20,027 10 917,1 8 23
OE1 2232,9 9,02 2,143 20,046 10 954,2 7 22
OE20 22214 9,20 2,136 20,005 8 956,8 7 21
OE2 2298,0 9,32 2,131 20,010 9 995,2 6 20
OE5 24223 9,70 2,139 20,025 9 1039,8 6 18
OE11 2405,9 9,94 2,123 20,021 8 1050,9 6 18
OE7 2569,7 10,20 2,136 20,028 9 1106,6 5 16
OE19 2543,2 10,22 2,123 20,018 12 1110,9 5 16
OE18 2662,9 10,64 2,121 20,042 11 1165,5 5 14
OE16 2680,9 10,66 2,119 20,022 8 1176,1 5 14
OE14 2878,8 12,22 2,126 20,012 11 1253,4 4 12
OE3 2949,7 11,62 2,139 20,047 8 1265,9 4 12
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 08.03.2010  Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 6 pm
Luftfeuchtigkeit [%]: 19 Kic [MPaxm'?], sevNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 23 Kugeldurchmesser: 15,08 mm
Prifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer FmaxIN] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [MPa]| ac, oberfiichellM] | acvolumenlMM]
OF5 1702,2 7,54 2,130 20,048 9 737,7 12 36
OF7 1815,3 7,96 2,131 20,032 10 785,9 10 32
OF15 1862,1 7,86 2,151 20,020 9 789,1 10 32
OF3 1924,9 8,06 2,130 20,025 10 834,4 9 28
OF11 2048,9 8,56 2,124 20,008 9 894,1 8 25
OF14 2138,7 8,96 2,131 20,027 10 926,0 7 23
OF4 2320,3 9,46 2,130 20,029 9 1005,7 6 19
OF9 24171 9,72 2,126 20,040 11 1052,2 6 18
OF2 24745 9,88 2,136 20,006 11 1065,8 6 17
OF13 2478,9 9,96 2,130 20,018 10 1074,6 5 17
OF10 2496,9 10,10 2,133 20,011 9 1078,9 5 17
OF8 2543,4 11,14 2,131 20,044 10 1101,1 5 16
OF12 2663,4 10,54 2,141 20,017 9 1140,9 5 15
OF1 2741,6 11,14 2,132 20,012 9 1185,9 5 14
OF6 2793,1 10,74 2,123 20,024 10 1220,0 4 13
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 25.02.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15

Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 3 um

Luftfeuchtigkeit [%]: 19 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min

Temperatur [°C]: 23 Kugeldurchmesser: 15,08 mm

Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm

Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t [mm] D [mm] Bruchstiicke Smax [IMPa]| ac, oberfischelHM] | acvolumenlWM]

0G8 1260,7 5,80 2,142 20,028 7 539,4 22 67
0G6 1345,2 6,08 2,136 20,029 6 579,3 19 59
0G10 1521,4 6,74 2,149 20,042 8 645,9 15 47
0G1 1659,7 7,20 2,128 20,049 8 720,9 12 38
0G4 1738,3 7,76 2,155 20,051 10 733,2 12 37
0G15 17474 7,34 2,143 20,030 9 746,8 1" 35
oG7 1886,2 7,88 2,119 20,053 8 827,3 9 29
0G5 1970,0 8,12 2,131 20,032 8 852,9 9 27
0G3 2162,9 8,90 2,126 20,011 8 941,8 7 22
OG11 22441 9,02 2,147 20,045 9 954,8 7 22
0G2 24946 9,70 2,133 20,009 9 1078,0 5 17
0G12 25443 10,22 2,142 20,046 10 1088,4 5 17
0G14 2747,6 10,72 2,144 20,044 11 1172,9 5 14
0G9 2978,7 11,28 2,144 20,024 11 1271,7 4 12
0G13 3061,1 11,72 2,133 20,033 10 1322,5 4 11

Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 07.12.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 25

Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 1 pm

Luftfeuchtigkeit [%]: 23 Kic [MPaxm'?], sEvn 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min

Temperatur [°C]: 20 Kugeldurchmesser: 15,08 mm

Priifmaschine: Zwick 010  Auflagedurchmesser: 17,413 mm

Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizche[MM] | ac volumenlMM]

OH7 1346,7 6,00 2,157 20,053 6 566,8 20 61
OH5 1407,5 6,30 2,152 20,048 7 595,6 18 55
OH6 1541,2 6,72 2,164 20,050 9 643,8 15 47
OH1 1538,5 7,36 2,161 20,025 7 644,9 15 47
OH29 1724,9 8,78 2,153 20,045 7 729,2 12 37
OH24 1835,2 7,56 2,147 20,000 8 781,2 10 32
OH20 1919,7 7,94 2,139 20,016 10 824,1 9 29
OH13 2018,4 8,44 2,168 20,069 7 839,5 9 28
OH26 2026,5 8,40 2,141 20,004 7 868,1 8 26
OH18 2090,4 8,56 2,150 20,020 9 886,7 8 25
OH22 2278,2 8,98 2,142 20,041 9 974,6 7 21
OH15 2363,6 9,96 2,162 20,014 11 989,9 6 20
OH16 2341,4 9,22 2,153 20,030 12 990,0 6 20
OH12 2481,9 9,90 2,167 20,000 9 1034,0 6 18
OH19 24942 9,84 2,151 20,034 8 1056,8 6 18
OH14 25446 10,00 2,157 20,049 7 1071,1 6 17
OH30 2551,8 11,24 2,151 20,026 9 1081,3 5 17
OH2 2526,0 9,94 2,141 20,011 10 1082,1 5 17
OH8 2564,5 10,06 2,153 20,025 9 1084,3 5 17
OH11 27724 10,74 2,149 20,044 11 11771 5 14
OH10 2847,2 10,96 2,172 20,046 9 1179,4 5 14
OH25 2816,3 10,70 2,145 20,025 8 1201,1 4 14
OH9 29274 11,22 2,156 20,022 10 1233,8 4 13
OH3 2959,0 11,56 2,142 20,054 11 1265,7 4 12
OH4 3002,6 11,42 2,136 20,029 13 1293,0 4 12
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 25.02.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 14
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: gelappt
Luftfeuchtigkeit [%]: 19 Kic [MPaxm”Z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 23 Kugeldurchmesser: 15,08 mm
Priifmaschine: Zwick 010  Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t [mm] D [mm] Bruchstiicke Smax [IMPa]| ac oberfischelHM] | acvolumenlWM]
[o][] 1362,5 6,24 2,185 20,016 6 556,8 20 63
Ol4 1376,6 6,30 2,177 20,029 7 567,3 20 61
on 1494,6 7,04 2,171 20,010 7 619,9 17 51
ol7 1577,9 7,48 2,184 20,035 7 645,4 15 47
OI13 1682,8 7,28 2,185 20,026 8 687,6 13 42
Ool14 1720,5 7,52 2,189 20,005 6 700,1 13 40
0l8 1778,1 7,66 2,175 20,031 7 734,3 12 36
oI10 1873,7 8,06 2,169 20,014 8 778,9 10 32
Ol12 1879,8 8,66 2,166 20,015 8 783,9 10 32
oI5 1937,6 8,26 2,173 20,026 9+1 801,9 10 31
Ol15 2058,8 8,48 2,168 20,011 8 856,7 9 27
Ol2 2559,9 10,38 2,147 20,034 10 1089,3 5 17
OI3 2692,4 10,86 2,176 20,002 10 1110,9 5 16
Ol11 2683,4 10,70 2,158 20,019 10 1128,6 5 15
99,94 / 2 99,94 2
~ ~
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Abb. C3.1 und C3.2: Festigkeitswerte der geschliffenen bzw. geldppten (Abb. D3-1)und polierten (Abb. D3-2)
Probenserien (4-Kugel-Versuch) in Weibull-Darstellungen im Vergleich. In der jeweils gleichen Farbe sind die
nach der Maximum-Likelihood Methode berechneten Weibull-Geraden eingetragen.
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D4-Messprotokolle zu Kapitel 11

Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung

Datum: 10.07.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 49 Kic [MPaxm'?], sevng 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 22 Auflager: 4-Punkt 40/20mm
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizchelMM] | ac volumenlMM]
D2 566,6 6,90 4,020 2,974 3 478,11 28 86
D5 606,9 7,10 4,010 3,003 2 503,41 25 77
D1 628,2 6,88 4,018 2,987 2 525,50 23 71
D3 632,8 6,92 4,021 2,992 3 527,30 23 71
D4 678,5 7,34 4,009 2,993 2 566,86 20 61
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 20.07.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 42 Kic [MPaxm'?], sevNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 22 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung: 1200°C, 5°C/min, 10 Stunden, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac, oberfiichellM] | acvolumenlMM]
E4 873,4 9,24 4,026 3,000 2 723,03 12 38
E3 959,2 9,30 4,020 3,012 3 788,96 10 32
E2 984,3 9,86 4,018 2,990 2 822,05 9 29
E1 992,2 9,70 4,027 2,993 2 825,22 9 29
E5 1101,0 11,04 4,024 2,982 2 922,90 7 23
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 24.08.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 44 Kic [MPaxm"z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 24 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  1200°C, 5°C/min, 5 Stunden, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [MPa]| ac operfizchelMM] | acvolumenlMM]
F5 1028,4 9,64 4,017 2,993 4 857,38 9 27
F1 1044,4 9,58 4,015 3,004 2 864,92 8 26
F2 1060,8 9,66 4,015 3,008 4 876,25 8 26
F3 1123,8 10,82 4,017 2,990 3 939,03 7 22
F4 1190,1 11,12 4,015 2,985 3 997,73 6 20
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 24.08.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 44 Kic [MPaxm"?], sEvNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min

Temperatur [°C]: 24 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  1300°C, 5°C/min, 1 Stunde, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [MPa]| ac overfizche[MM] | ac volumen[MM]
G4 655,8 8,16 4,044 3,027 2 530,86 23 70
G2 698,1 7,40 4,054 3,031 2 562,23 20 62
G5 754,1 7,80 4,050 3,034 2 606,72 17 53
G1 766,6 7,60 4,048 3,009 3 627,56 16 50
G3 781,0 7,80 4,053 3,025 2 631,91 16 49
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 25.08.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 44 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 26 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung: 1200°C, 5°C/min, 1 Stunde, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] b[mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [MPa]| ac, overfische[HM] | acvolumen[WM]
H5 826,1 9,30 4,024 2,998 3 685,29
H1 833,6 8,00 4,012 3,008 2 688,85 13 41
H4 901,6 8,72 4,020 3,002 2 746,33 11 35
H2 979,7 9,54 4,011 2,989 4 820,03 9 29
H3 1072,2 10,12 4,013 2,997 2 892,48 8 25
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Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung

Datum: 27.08.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 43 Kic [MPaxm"z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 27 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  1100°C, 5°C/min, 10 Stunden, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N1 Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac operizchelMM] | acvolumenlMM]
14 883,0 11,32 4,017 2,993 3 735,91 36
12 899,1 10,22 4,020 2,988 2 751,56 11 35
15 973,0 12,40 4,029 2,976 2 818,09 9 29
1 991,5 11,24 4,020 2,985 2 830,48 9 28
13 1087,7 13,16 4,020 2,984 4 911,77 8 24
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 31.08.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 35 Kic [MPaxm'?], sevne 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 25 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  1100°C, 5°C/min, 5 Stunden, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizche[MM] | acvolumenlMM]
J2 773,4 9,90 4,014 2,984 2 741,03 36
J1 849,3 9,06 3,982 2,971 2 767,38 11 33
J3 869,0 11,62 4,012 2,978 2 820,13 9 29
J5 884,2 9,48 3,995 2,996 2 829,56 9 29
J4 1041,4 12,42 4,022 3,008 2 896,71 8 24
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 03.09.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 44 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 27 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 10 Stunden, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [MPa]| ac, oberfische[HM] | acvolumen[WM]
K4 905,2 11,48 4,026 2,991 2 754,04 35
K2 1020,3 12,56 4,016 2,990 2 852,31 9 27
K5 1073,1 12,76 4,012 2,998 2 892,58 8 25
K1 1127,6 12,24 4,025 2,983 2 944,28 7 22
K3 1140,9 13,78 4,014 2,997 2 949,32 7 22
Datum*): September 09 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 35 Kic [MPaxm'?], sevNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 20 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5 Stunden, OA
Prifmaschine: Zwick 010
Probennummer F maxIN1 Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [MPa]| a; operfiichelHM] | ac volumen[HM]
L1 668,8 6,78 4,017 2,964 3 568,60 20 61
L8 828,0 9,58 3,938 3,009 2 696,87 13 40
L14 839,8 10,46 3,928 2,979 3 722,57 12 38
L11 894,6 10,56 3,935 2,987 2 764,22 11 34
L10 954,2 11,30 3,933 2,996 2 811,01 10 30
L7 955,0 11,10 3,922 2,975 3 825,08 9 29
L13 968,1 11,74 3,906 2,971 3 842,32 9 28
L2 1027,8 11,94 4,027 2,997 2 852,76 9 27
L9 978,4 11,48 3,928 2,959 2 853,36 9 27
L4 1037,7 12,08 4,012 2,997 2 863,92 8 26
L12 1061,4 12,48 4,012 2,993 3 885,87 8 25
L6 1036,0 11,46 3,937 2,962 4 899,67 8 24
L15 1072,6 12,30 3,990 2,972 3 913,04 8 24
L3 1123,1 13,18 3,998 2,995 3 939,55 7 22
L5 1143,3 11,98 4,000 2,992 3 958,07 7 21

*) diese Messung wurde in einem Vorversuch und zwei Bestagigungsversuchen mit je 5 Proben durchgefiihrt
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Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung

Datum: 22.09.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 44 Kic [MPaxm"z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 24 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  900°C, 5°C/min, 10 Stunden, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N1 Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac operizchelMM] | acvolumenlMM]
M3 776,3 9,96 3,931 2,978 2 667,82 14 44
M5 826,7 9,96 3,928 2,987 4 707,56 13 39
M2 838,1 10,58 3,934 2,974 3 722,51 12 38
M4 858,8 9,52 3,931 3,008 2 724,36 12 37
M1 912,9 11,06 3,929 3,006 3 771,15 11 33
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 23.09.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 44 Kic [MPaxm'?], sevne 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 24 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Wiarmebehandlung:  900°C, 5°C/min, 5 Stunden, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizche[MM] | acvolumenlMM]
N4 792,4 10,04 3,931 2,992 3 675,36 43
N2 805,8 10,98 3,918 2,988 3 690,96 13 41
N1 848,9 10,66 3,928 3,002 2 719,17 12 38
N5 839,8 10,58 3,931 2,978 2 722,70 12 38
N3 988,7 11,72 3,912 3,013 3 835,06 9 28
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 24.09.2009 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 5
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46, quer
Luftfeuchtigkeit [%]: 33 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 25 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 1 Stunde, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Omax [MPa]| ac, oberfische[HM] | acvolumen[WM]
o1 902,3 10,76 3,932 2,985 3 772,79 33
02 895,2 10,10 3,917 2,990 3 766,94 11 33
03 835,2 9,62 3,917 2,977 3 722,03 12 38
04 1028,0 11,90 3,914 2,993 3 879,73 8 25
05 935,3 11,58 3,935 2,977 4 804,83 10 30
Messprotokoll: 4-Punkt-Biegepriifung
Datum: 15.09.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: geschliffen, D15
Luftfeuchtigkeit [%]: 52 Kic [MPaxm'?], sEvNg 5,0 Belastungsgeschw.: 2,5 mm/min
Temperatur [°C]: 22 Auflager: 4-Punkt 40/20mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 10h, OA
Priifmaschine: Zwick 010
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] b [mm] |h[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizche[MM] | acvorumenlM]
WBP11 1041,8 9,92 4,027 3,026 4 847,70 9 27
WBP4 1060,1 10,12 4,022 3,034 3 858,97 9 27
WBP14 1069,2 10,96 4,022 2,993 3 890,49 8 25
WBP10 1095,8 11,58 4,018 3,005 3 906,21 8 24
WBP5 1177,0 11,58 4,025 3,054 3 940,88 7 22
WBP1 1131,3 11,24 4,006 2,970 6 960,77 7 21
WBP7 1216,3 11,60 4,032 3,048 8 974,19 7 21
WBP15 1189,9 11,54 4,003 3,009 5 985,08 7 20
WBP2 1213,0 11,40 4,023 3,011 5 997,52 6 20
WBP8 1266,6 12,38 4,033 3,044 5 1016,97 6 19
WBP13 1284,9 12,24 4,032 3,047 5 1029,82 6 19
WBP6 1310,2 12,54 4,032 3,042 4 1053,63 6 18
WBP12 1296,8 12,24 4,018 3,019 6 1062,22 6 17
WBP9 1318,1 12,32 4,017 3,029 6 1072,76 6 17
WBP3 1333,6 12,08 4,025 3,031 5 1081,59 5 17
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 25.08.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Prifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D46
Luftfeuchtigkeit [%]: 59 Kic [MPaxm"z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 24 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5h, OA
Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac operfizchelMM] | acvolumenlMM]
WA25 2203,8 9,34 2,105 20,031 9 981,7 7 20
WA22 22241 9,48 2,110 20,049 10 985,1 7 20
WA19 2297,2 10,46 2,102 20,046 8 1026,5 6 19
WA17 2377,0 10,06 2,116 20,029 11 1046,2 6 18
WA21 2401,0 10,22 2,119 20,044 10 1053,1 6 18
WA20 2384,7 10,14 2,099 20,060 11 1069,0 6 17
WA26 2688,2 11,08 2,109 20,039 10 1192,1 4 14
WA27 2652,0 11,08 2,096 20,005 14 1193,3 4 14
WA18 2742,0 11,36 2,100 20,025 12 1228,2 4 13
WA29 2794,9 11,90 2,109 20,022 9 1239,6 4 13
WA23 2861,7 11,54 2,101 20,052 11 1280,1 4 12
WA24 29211 11,72 2,117 20,004 13 1284,5 4 12
WA30 2983,6 11,90 2,112 20,011 11 1319,1 4 11
WA28 3071,8 12,54 2,091 20,056 12 1389,3 3 10
WA16 3216,8 13,80 2,108 20,004 13 1428,5 3 10
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 25.08.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D15-Alte Scheibe, 1+2.Schleifvorgang
Luftfeuchtigkeit [%]: 59 Kic [MPaxm'?], sevNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 23 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Wiarmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5h, OA
Prifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer FmaxIN] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac, oberfiichelMM] | acvolumenlMM]
WC19 2358,1 9,96 2,113 20,018 9 1041,3 6 18
WC23 2577,9 10,64 2,096 20,031 10 1159,7 5 15
WB17 2863,7 11,74 2,115 20,038 11 1261,6 4 12
WB18 29141 11,96 2,117 20,030 11 1281,1 4 12
WcC22 2918,3 11,86 2,118 20,038 10 1281,5 4 12
WC20 2879,2 11,86 2,097 20,026 11 1293,9 4 12
WC21 2971,2 12,00 2,114 20,020 11 1310,6 4 11
WB22 3086,5 14,48 2,126 20,058 10 1343,3 4 11
WB19 3149,8 12,50 2,141 20,063 15 1348,7 3 11
WC17 3110,6 12,80 2,115 20,042 11 1370,4 3 10
WC18 3122,8 12,66 2,110 20,025 8 1383,5 3 10
WB20 3189,4 12,80 2,113 20,054 12 1408,0 3 10
WB21 3286,2 13,12 2,134 20,006 12 1418,5 3 10
WC16 3171,2 12,84 2,101 20,002 10 1419,2 3 10
WB16 3340,5 13,14 2,098 20,043 12 1499,4 3 9
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 06.09.2010  Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Prifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: D15-Neu abgezogene Scheibe
Luftfeuchtigkeit [%]: 53 Kic [MPaxm'?], sEvn 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 20 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5h, OA
Priifmaschine: Zwick 010  Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizchelMM] | acvolumenlMM]
WD19 2614,7 10,14 2,215 20,077 8 1034,6 6 18
WD26 2565,1 10,44 2,095 20,039 9 1155,2 5 15
WD30 2792,8 11,10 2,109 20,062 13 1238,2 4 13
WD17 3009,4 11,54 2,100 20,050 10 1347,7 3 11
WD23 3103,6 14,30 2,127 20,016 12 1349,8 3 11
WD22 3101,1 12,58 2,100 20,052 9 1388,7 3 10
WD24 3160,1 12,44 2,116 20,013 10 1391,0 3 10
WD21 3174,9 12,06 2,109 20,019 10 1408,2 3 10
WD18 3248,7 12,22 2,116 20,040 15 1429,6 3 10
WD16 3331,0 12,48 2,128 20,076 11 1446,4 3 9
WD25 34141 13,26 2,116 20,037 15 1502,5 3 9
WD29 3348,3 12,98 2,098 20,044 12 1502,9 3 9
WD20 3508,8 13,32 2,106 20,067 12 1560,7 3 8
WD28 34455 13,22 2,089 20,062 12 1561,7 3 8
WD27 3494,0 13,44 2,093 20,056 13 1576,7 3 8
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 06.09.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 14
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 9 um
Luftfeuchtigkeit [%]: 47 Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 21 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5h, OA
Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer Fmax[N] Bruchzeit [s] t [mm] D [mm] Bruchstiicke Smax [IMPa]| ac, oberfischelHM] | acvolumenlWM]
WE27 22274 9,12 2,134 20,010 8 961,4 7 21
WE10 23475 9,50 2,126 20,037 11 1021,9 6 19
WE22 2517,8 10,10 2,133 20,029 10 1087,8 5 17
WE30 27671 10,90 2,126 20,018 9 1204,7 4 14
WE6 2840,9 11,08 2,129 20,001 10 1233,0 4 13
WE28 2873,4 11,30 2,125 20,035 8 1252,2 4 13
WE21 2875,3 12,14 2,114 20,045 9 1268,1 4 12
WE29 2955,4 11,44 2,134 20,037 10 1275,4 4 12
WE24 2943,9 11,28 2,118 20,012 9 1293,0 4 12
WE13 3006,6 11,58 2,129 20,019 14 1304,7 4 12
WE26 3125,9 12,30 2,124 20,041 11 1363,7 3 11
WE25 3376,5 13,82 2,118 20,043 15 1482,6 3 9
WE17 3513,5 13,00 2,113 20,036 13 1551,3 3 8
WE23 3529,4 13,40 2,113 20,032 11 1558,4 3 8
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 06.09.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 6 pm
Luftfeuchtigkeit [%]: 45 Kic [MPaxm'?], sevNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 21 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5h, OA
Prifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac, oberfiichellM] | acvolumenlMM]
WF27 2328,1 9,48 2,125 20,031 11 1014,6 6 19
WF20 2621,8 10,30 2,134 20,019 10 1131,6 5 15
WF21 2826,2 13,16 2,118 20,005 8 12414 4 13
WF23 2880,5 11,22 2,128 20,014 8 1251,4 4 13
WF17 28444 11,22 2,114 20,037 10 1254,5 4 12
WF22 2900,9 11,72 2,131 20,046 8 1255,8 4 12
WF29 2913,9 11,66 2,128 20,036 9 1265,7 4 12
WF26 3061,7 12,66 2,127 20,036 8 1331,3 4 11
WF24 3321,8 13,20 2,121 20,016 12 1454,2 3 9
WF18 3396,8 13,38 2,137 20,034 14 1461,1 3 9
WF16 3364,8 12,72 2,118 20,007 11 1478,0 3 9
WF19 3514,1 13,08 2,144 20,051 13 1500,0 3 9
WF28 3534,6 14,16 2,124 20,028 16 1542,1 3 8
WF30 3547,0 13,86 2,122 20,047 13 1550,7 3 8
WF25 3582,0 13,56 2,111 20,055 11 1584,8 3 8
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 06.09.2010  Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 15
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 3 pm
Luftfeuchtigkeit [%]: 45 Kic [MPaxm'?], sEvne 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: 21 Kugeldurchmesser: 15,08 mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5h, OA
Priifmaschine: Zwick 010  Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Gmax [MPa]| ac operfizchelMM] | ac volumenlMM]
WG25 22228 9,16 2,140 20,059 7 952,8 7 22
WG26 2341,2 9,54 2,135 20,038 10 1009,2 6 19
WG24 24391 9,86 2,122 20,016 12 1066,6 6 17
WG20 2483,5 11,46 2,133 20,045 9 1072,8 6 17
WG28 2461,5 9,92 2,121 20,031 10 1077,4 5 17
WG30 2630,5 10,56 2,139 20,047 9 1128,9 5 15
WG23 2684,2 10,92 2,154 20,041 10 1133,5 5 15
WG17 2651,4 10,58 2,138 20,055 8 1139,1 5 15
WG27 2853,7 11,32 2,128 20,024 8 1239,7 4 13
WG21 2900,8 11,38 2,133 20,027 10 1253,3 4 13
WG29 3039,7 11,62 2,148 20,042 10 1292,0 4 12
WG18 3104,6 12,92 2,146 20,021 12 1322,7 4 11
WG19 3264,8 12,70 2,149 20,055 10 1386,0 3 10
WG22 3334,6 14,30 2,128 20,059 11 1448,1 3 9
WG16 3559,1 13,62 2,122 20,055 13 1555,8 3 8
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Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben

Datum: 06.09.2010  Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 13
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: poliert, 1 pm
Luftfeuchtigkeit [%]: Kic [MPaxm”Z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: Kugeldurchmesser: 15,08 mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5h, OA
Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer F maxIN] Bruchzeit [s] t[mm] |D[mm] Bruchstiicke Omax [IMPa]| ac operfizchelMM] | acvolumenlWM]
WH27 2765,7 10,88 2,135 20,050 8 1192,1 4 14
WH36 2925,2 11,46 2,159 20,018 1 1228,9 4 13
WH32 3022,1 12,24 2,136 20,025 9 1301,5 4 12
WH23 3102,4 11,81 2,156 20,041 11 1307,3 4 11
WH37 3169,2 12,52 2,140 20,005 8 1359,2 3 1"
WH31 3320,4 12,48 2,132 20,031 14 1436,1 3 10
WH17 3359,3 13,18 2,141 20,039 10 1438,7 3 9
WH28 3495,8 13,14 2,149 20,053 11 1484,1 3 9
WH34 3505,6 13,34 2,141 20,032 12 1501,4 3 9
WH35 3525,7 13,18 2,142 20,050 12 1508,2 3 9
WH38 3541,4 13,42 2,145 20,034 13 1510,2 3 9
WH21 3548,3 13,48 2,138 20,055 14 1524,3 3 8
WH33 3665,5 13,74 2,137 20,052 14 1576,5 3 8
Messprotokoll: 4-Kugel-Versuch an Scheiben
Datum: 06.09.2010 Material: FSNI-Si3N4 Prob.-anzahl: 14
Priifer: wha Poisson-Zahl: 0,27 Oberflache Zugseite: gelappt
Luftfeuchtigkeit [%)]: Kic [MPaxm“z], SEVNB 5,0 Belastungsgeschw.: 2 mm/min
Temperatur [°C]: Kugeldurchmesser: 15,08 mm Warmebehandlung:  1000°C, 5°C/min, 5h, OA
Priifmaschine: Zwick 010 Auflagedurchmesser: 17,413 mm
Probennummer F max[N] Bruchzeit [s] t [mm] D [mm] Bruchstiicke Smax [IMPa]| ac, oberfischelHM] | acvolumenlWM]
WI29 1996,4 8,28 2,165 20,048 9 833,1 9 28
Wi22 2139,5 8,78 2,174 20,047 10 884,3 8 25
Wi21 2174,5 9,56 2,164 20,035 9 908,5 8 24
WI20 25341 10,12 2,169 20,029 9 1053,2 6 18
WI17 2692,9 10,62 2,169 20,022 10 1119,3 5 16
WI30 2811,7 10,96 2,167 20,024 11 11711 5 14
WI16 2867,1 11,32 2,179 20,089 7 1178,3 5 14
wi27 2854,6 11,10 2,172 20,023 1 1182,7 5 14
wi28 29151 11,34 2,179 20,059 8 1198,4 4 14
Wi25 2913,4 11,46 2,165 20,046 10 1215,8 4 13
Wi23 3071,1 11,72 2,175 20,075 12 1267,7 4 12
WI19 3103,7 11,94 2,162 20,052 10 1299,3 4 12
Wi24 3174,0 12,32 2,159 20,056 9 1333,0 4 1
WI18 3233,7 12,32 2,172 20,038 12 1339,5 4 11
Abb. C4.1: Festigkeitswerte der 4-Punkt-Biegeproben
99,94 2 in Weibull-Darstellungen im Vergleich. In der jeweils
gleichen Farbe sind die nach der Maximum-Likelihood
Methode berechneten Weibull-Geraden eingetragen.
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Abb. C4.2 und C4.3: Festigkeitswerte der geschliffenen bzw. geldppten (Abb. D4.2) und polierten (Abb. D4.3)
Probenserien (4-Kugel-Versuch) nach der Warmebehandlung in Weibull-Darstellungen im Vergleich. In der
jeweils gleichen Farbe sind die nach der Maximum-Likelihood Methode berechneten Weibull-Geraden

eingetragen.

C5: Zusammenhang Bruchspannung - Anzahl der Bruchstiicke
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Abb. C5: Mit zunehmender Bruchspannung nimmt die Anzahl der Bruchstiicke tendenziell (aufgrund der héheren

gespeicherten elastischen Energie) zu (Anzahl der Proben n = 260).
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C6: Ergebnisse der Eigenspannungsmessungen

Messgerit: Bruker D8-Discover, Cu-Ka-Strahlung (0,154 nm), sin“y-Methode

Je Probe wurden 10 Kippwinkel gemessen, die Kalibrierung erfolgte durch Si-Pulverstandard.
Fiir die Auswertung wurde der 322 Reflex bei 94,5° 20 (CuKa) ausgewéhlt. Die Peaklage wurde
mittels Anpassung von Voight-Funktionen ermittelt. Weiters wurde ein ebener
rotationssymmetrischer Spannungszustand angenommen. Die Ergebnisse der Messungen sind in

Tabelle C6 angegeben.

Tabelle C6: Ergebnisse der Eigenspannungsmessungen

Gelédppt / Probe Geschliffen, D15 / Probe Poliert, 1 pm / Probe

nicht wirmebehandelt [MPa] -16 £33/ 0OI15 -113+28/0C3 -79 £ 32/ OH1

Wirmebehandelt [MPa] -68 £ 12/ WI29 -42 £ 24/ WB17 -60 £ 17/ WH21
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Anhang D: Definitionen und Abkiirzungen
Kapitel 2
F Bruchlast, Bruchkraft
t Probendicke
f Dimensionsloser Vorfaktor fiir den 4-Kugel-Versuch
Omae ~ Maximale Zugspannung
R Probenradius
E Elastitzitdtsmodul
% Poisson’sche Querzahl
R, Radius der Auflagerkugeln
E, Elastizitditsmodul der Auflagerkugeln
V, Poisson’sche Querzahl der Auflagerkugeln
R;

Radius der Lastkugel
E; Elastizitdtsmodul der Lastkugel
Vv Poisson’sche Querzahl der Lastkugel
Ry Auflagerradius
7, Reibungskoeffizient zwischen Auflagerkugeln und Probe
a Relative Dicke der Probe
Yij Relativer Auflagerradius

Kapitel 3
Fi1  Versagenswahrscheinlichkeit

Ry Uberlebenswahrscheinlichkeit

n Zahl der Volumenelemente
(o)  Verteilungsdichtefunktion

vV Volumen

o charakteristische Festigkeit

m Weibull-Modul

0 Oberfldche

L Abstand der Auflagerrollen bei der Biegepriifung
b Breite einer Biegeprobe

h Hoéhe einer Biegeprobe

Ve Effektives Volumen einer Probe

O,  Effektives Oberfliche einer Probe
org  Normalspannungskomponenten

Kapitel 4
7 Bruchenergie
a. GrofBe eines kritischen Fehlers
Y Geometriefaktor
K; Spannungsintensititsfaktor, mode I
K Bruchzihigkeit, kritischer Spannungsintensitétsfaktor
M Bruchspiegelkonstante
t Plattendicke
G, Kritische Energiefreisetzungsrate

oW bei Rissausbreitung geleistete Arbeit
SU,  Anderung der elastischen Energie

[N]
[m]

[MPa]

[GPa]
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Kapitel 5
Radius der Kontaktfldche
Radius der Eindruckkugel
Kraft
Poisson-Zahl von Platte und Kugel
Elastizitdtsmoduln von Platte und Kugel
kombinierter Elastizititsmodul aus E-Moduln des Kugel- und des
Plattenwerkstoffs
Abstand zwischen hochstem und tiefsten Punkt des Profilstiicks
Mittenrauhwert (arithmetisches Mittel der absoluten Betridge der
Ordinatenwerte des Ist-Profils zum mittleren Profil)
gemittelte Rauhtiefe (arithmetisches Mittel einer bestimmten
Anzahl Einzelrauhtiefen innerhalb einer Bezugsstrecke)

Kapitel 7
Gibbs Energie, freie Enthalpie

[m]
[m]
[N]
[GPa]
[GPa]
[nm]
[nm]

[um]

[kJ/mol]
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Anhang E: Ubersichtsliste der bisher publizierten Teilergebnisse (Stand
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