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Kurzfassung

Elektrokeramische Kaltleiter (PTC) werden auf der Werkstoffbasis von Bariumtitanat
hergestellt. Es handelt sich dabei um einen polykristallinen, ferroelektrischen
Werkstoff, der fur elektronische Bauteile verwendet wird.

Je nach Temperatur kristallisiert Bariumtitanat in zwei polymorphen Gitter-
Typen der Perowskit-Struktur. Bei einer Temperatur Uber der sogenannten Curie-
Temperatur (120 °C) ist es kubisch und unterhalb dieser Temperatur tetragonal.

In diesem Projekt wurde die Festigkeit einer kommerziellen PTC-Keramik aus
Bariumtitanat unterhalb und Uber der Curie-Temperatur untersucht. Dazu wurde die 4-
Kugel-Methode verwendet, die auch fir kleinvolumige Proben geeignet ist. Weshalb
die 4-Kugel-Test-Methode verwendet wurde und welche Vorteile diese hat, wird in der
Theorie erklart und geschildert.

Um die Messung auch bei héheren Temperaturen durchzufiihren zu kdnnen
wurde ein temperaturbestandiges Auflager gebaut und der 4-Kugelversuch flr die
Messung in einem Ofen adaptiert. Es wurden PTC-Bauteile (kleinvolumige Zylinder mit
ca. 8 mm Durchmesser und ca. 1,2 mm HoOhe) bei den Temperaturen 20 °C, 100 °C,
120 °C, 150 °C und 200 °C untersucht. Die Temperaturen fur die Messung wurden
derart gewahlt, dass Versuche sowohl deutlich unter als auch deutlich Gber der Curie-
Temperatur (7,=120 °C) des PTC-Werkstoffs durchfihrt wurden. Als begleitende

Analysen wurden Porositatsmessungen sowie fraktographische Untersuchungen an
den gebrochenen Proben durchgefihrt.

Es wurde gefunden, dass die Festigkeit der PTC-Keramik Uber der Curie
Temperatur signifikant groRer (+15 %) ist als unter der Curie Temperatur. Dies ist auf
eine entsprechende Anderung der Bruchzéhigkeit zuriickzufiinren. Da sich aber als
Folge der Phasenumwandlung auch der Elastizititsmodul verandert (er ist in der
kubischen Phase um etwa 80 % hoher als in der tetragonalen Phase), bedeutet dies
insgesamt, daf® die Bruchenergie in der tetragonalen Phase etwa 24 % groler als in
der kubischen Phase ist. Dies dirfte auf nichtelastische Umklappvorgange von

Domanen zurtckzufiihren sein.
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Abstract

Electroceramic positive temperature coefficient resistors (PTC)are nowadays
produced with Barium titanate-based ceramics. These electroceramics are
polycrystalline, ferroelectric ceramic materials and are used for electronic components.
The Barium titanate lattice (Perowskit structure) shows two polymorphic types of
crystal systems depending on the temperature.

At a temperature above the so-called Curie temperature (120 °C) the crystal
structure is the cubic and below this temperature it is tetragonal.

In this project, the mechanical strength of PTC components, i.e. cylindrical discs, is
investigated studied above and below the Curie temperature. Since the components
are relatively small (i.e. diameter: 8 mm, height: 1.5 mm), the so-called “Ball on Three
Balls Test” has been choosen as strength testing method. The benefits of this method
are described in the theoretical section of this work.

To obtain also strength values at temperatures above room temperature (i.e. 100 ° C,
120 ° C, 150 ° C and 200 ° C) the test has been carried out in an oven.

To interpret the strength results, microstructural and fractographical analysis of the
specimens has been carried out.

It has been found, that the strength of the PTC-ceramic is about 15 % higher at
temperatures above the Curie temperature compared to the strength at room
temperature.

Generally tensile strength of brittle materials is related to the defect distribution and the
fracture toughness. The observed change in strength can only be caused due to a
change in the fracture toughness, since the defect distribution does statistically not
change due to the temperature change. The fracture toughness itself is dependent on
the Young's modulus and the fracture energy release rate. Measurements of the
Young's modulus show an increase of about 80 % at temperatures above the Curie
temperature compared to room temperature. This effect itself can not explain the
observed result quantitatively. It can be concluded that some contributions to the
change in strength have to be related with a temperature dependence of the specific
energy release rate, which is probably caused by non-elastic domain wall movement in

the tetragonal (low-temperature) phase.
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1 Einleitung

Wie bekannt gehoért Bariumtitanat (BaTiO,) zur Gruppe der elektrokeramischen

Kaltleiter (PTC). Viele elektronische Bauteile werden aus halbleitenden polykristallinen

Keramiken (zum Beispiel aus BaTiO,) gefertigt. Bariumtitanat kristallisiert in der

Perowskitstruktur, wobei mehrere polymorphe Gitter-Typen vorkommen. Fur die
Anwendung als Kaltleiter sind die tetragonale- und die kubische Struktur von
Bedeutung. Die Phasenumwandlung in die kubische Hochtemperaturstruktur erfolgt

bei einer Temperatur von 120 °C (Curie-Temperatur). [1]

Mechanische Eigenschaften sind fur die Anwendung als Kaltleiterbauteile wichtig, da
durch Temperaturunterschiede gro3e Warmespannungen auftreten kdnnen die in den
sproden Bauteilen zu vorzeitigen Brichen flihren koénnen. Die mechanischen
Eigenschaften wurden bisher vor allem bei Raumtemperatur (unterhalb der Curie-
Temperatur) untersucht. Messungen Uber der Curie-Temperatur sind uns nicht
bekannt. Aufgrund dessen wurde in dieser Arbeit die Festigkeit einer Bariumtitanat

PTC-Keramik unter- und Uberhalb der Curie-Temperatur untersucht.

Die Festigkeit von Keramik wird mit zwei Theorien beschrieben. Die Altere nennt man
die Griffith-Theorie (1920) und die Neuere die Irwin-Theorie (1956).

Griffith-Theorie:

Griffith hat die Veranderung der freien Energie in einem Festkorper bei der Riss-

ausbreitung untersucht. Ein Riss wachst, wenn die Energie dadurch verringert wird.

Daraus kann eine Bedingung flr die Bruchspannung abgeleitet werden [2]:

afZ(z'%Ejz (GL.1)

wT-a

o, Bruchspannung

v Oberflachenenergie

E: Elastizitatsmodul



a: Risslange

Die Festigkeit o, ist zur Risslange umgekehrt proportional. Griffith hat fur den

Energieaufwand, der zur Erzeugung der Bruchflachen bendtigt wird, den doppelten
Wert (es gibt zwei Bruchflachen) der Oberflachenenergie betrachtet. Inzwischen hat
sich herausgesellt, dass aber mehr ,Bruchenergie® aufzubringen ist: 2y — G.. Mit G,
wird die Energie pro Quadratmeter neuer Bruchflache (kritischen Energiefreisetzungs-
rate) bezeichnet. Die Einheit ist N /m . [2]

af:(z'ijz (Gl.2)

w-a

Irwin-Theorie:

Irwin hat die Spannung in der Umgebung der Rissspitze berechnet. Er konnte zeigen,

dass die lokale Spannung zum Spannungsintensitatsfaktor ( K ) proportional ist: [2]

K=cm (GL.3)
o . angelegte Spannung in der Probe ohne Riss. Zum Versagen (Bruch) kommt es,

wenn der Spannungsintensitatsfaktor einen kritischen Wert (die BruchzahigkeitX )

erreicht oder Uberschreitet:

K>K, (Gl.4)

Daraus kann die Festigkeit berechnet werden: [2]

o, =K, /\Nm (GL.5)

Durch Vergleich mit der Griffith-Formel erhalt man:

K, =JEG (G1.6)

c c

Dabei ist die Bruchzahigkeit K, eine Materialeigenschaft. Um die Bruchzahigkeit K_

zu messen, wird der Spannungsintensitatsfaktor K erhoht, bis ein Bruch entsteht
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(K =K, ) und sich der Riss ausbreitet. Entspricht K demK_, so erweitert sich der Riss

und es entsteht ein Bruch. Aus diesem Grund gilt im Augenblick des Bruches: [2]

Y : Geometriefaktor, bei kurzen Rissen gilt: Y ~1 (Riss und Probengeometrie ist vom

Faktor Y abhangig) [2]

Mit diesen Voraussetzungen und mit diesem Wissen wurde diese Arbeit realisiert.



2 Werkstoffeigenschaften

2.1 PTC-Keramik

Temperaturabhangige Widerstande kann man in folgende zwei Gruppen unterteilen:
o Kaltleiter

e Heilleiter

Kaltleiter weisen einen positiven Temperaturkoeffizienten (PTC) auf. Im Gegensatz
dazu besitzen die Heildleiter einen negativen Temperaturkoeffizienten (NTC). Der
Temperaturverlauf des spezifischen Widerstandes einer typischen (donordotierten)

BaTiO, Keramik ist in Abbildung 1 dargestellt.
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Abbildung 1: Temperaturabhéngigkeit des spezifischen Widerstandes fiir eine PTC- Keramik auf der
Basis von donatordotiertem BaTiO3; [2]



Das Material zeigt im Kaltwiderstandsbereich (bis zur Curie-Temperatur?,) einen fur

halbleitende Titanatkeramiken typischen niedrigen spezifischen Widerstand. Dieser
steigt im PTC-Bereich um bis zu 5 bis 7 GroRenordnungen an. Man kann
Temperaturkoeffizienten von uber 100 % / K erreichen. Die Keramiken zeigen im

Kaltleiterbereich ferroelektrische Eigenschaften. Ab der Temperatur 7 beginnt der

Bereich des negativen Temperaturkoeffizienten, d.h. der Widerstand nimmt mit
steigender Temperatur ab. Das Verhalten (Curie-Temperatur bzw. die PTC-Kurve)
kann durch Mischkristallbildung in einem weiten Bereich verschoben werden. Zum

Beispiel durch Substitution von Barium durch Sr (im BaTiO, ) wird eine Erniedrigung

der Curie-Temperatur verursacht. [2]

Kaltleiter konnen in verschiedenen Einsatzgebieten angewendet werden. Beispiels-
weise ermaoglicht ihr extrem hoher Temperaturkoeffizient den Einsatz als Temperatur-
sensor fur eine exakte Temperaturmessung. Eine weitere typische Anwendung ist die
Sicherung gegen das Uberschreiten einer kritischen Temperatur. Hier wird verwendet,
dass der Widerstand ab der Curie-Temperatur stark ansteigt. Ein in Serie geschalteter
Kaltleiter schaltet den Strom bei Uberschreiten der Curie-Temperatur somit quasi ab.
Durch Legieren kann die Schalttemperatur eingestellt werden. Solche Kaltleiter werden

als Ubertemperaturschutz z.B. in Motorwicklungen angewendet. [13]

2.2 Bariumtitanat

Bariumtitanat ist ein Oxid des Titans mit der chemischen Formel BaTiO, . Es kann bei

einer Temperatur von etwa 1200 °C durch Kalzinierung hergestellt werden:

BaCO, +TiO, — BaTiO, +CO, [3]

BaTiOs kristallisiert in der Perowskit, die in Abbildung 2 dargestellt ist.
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Abbildung 2: Bariumtitanat liegt bei Temperaturen (ber 120 °C in der Perovskit Struktur vor [1]

Die Sauerstoff-lonen (in den Flachenzentralen) und die Barium-lonen (an den Ecken)
sind jeweils an den Positionen eines kubisch flachenzentrierten Gitters angeordnet.
Die relativ kleinen Titanatome sind in einer der Oktaederliicken (in der Raumzentrale)
von sechs Sauerstoff-lonen umgeben. Jedes der relativ groRen Barium-lonen ist von

zwolf Sauerstoff-lonen umgeben. [1]

Da die Ti*-lonen sehr klein sind, sind sie in der Oktaederposition nicht stabil. Es wird
angenommen, dass es in Richtung der sechs Sauerstoff-lonen jeweils ein
Energieminimum gibt. Die Ti-lonen sind statistisch in einem dieser sechs moglichen
Minima positioniert. Dies flhrt zur Polarisation der Ti-lonen, wenn ein elektrisches
Feld angelegt wird, indem die Titan-lonen aus ihrer zufalligen Positionen in
Feldrichtung ausgerichtet werden. Dies fuhrt zu einer starken Polarisation und zu einer

hohen Dielektrizitatskonstante. [1]

Kristallstruktur und Polarisierung hangen von der Temperatur ab, wie in Abbildung 3
ersichtlich ist. Bei den Temperaturen tber 120 °C sind die thermischen Schwingungen
stark genug, dass die Titan-lonen statistisch verteilt sind und die tetragonale Phase
verschwindet. Bei Temperaturen unter Uber 120 °C sitzt das Ti-lon in der

Oktaederlicke nun in einer Position aulerhalb der Mitte. Dies fuhrt zu einem
11 -



permanenten Dipol. Die Temperatur der Transformation von der kubischem zur
tetragonalen Struktur heil3t Curie-Temperatur. [1], [4]

Es sei angemerkt, dass es in polykristalline Werkstoffen aber in der Regel zu keiner
makroskopischen Polarisation kommt, da sich in den ehemals kubischen Kristalliten

zufallig orientierte Dipol-Domanen bilden.

10,000 Y Y Y 7 T r
8,000 |- i
6,000 |
4,000 F B
2000 |- Orthothombic | €iragona Cubic |

Rhombo- "

hedral i c-Axis i

0 t i i

1580 -100 -50 0 50 100 150 200

(-240) (-150) (-80) (32) (120) (212) (300) (390)
Temperature, °C {°F)

Abbildung 3: Verlauf der dielektrischen Konstanten mit der Temperatur [1], (Merz 1949)
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2.3 Elastizitatsmodul

Elastizitatsmodul ist ein Materialkennwert aus der Werkstofftechnik, der den
Zusammenhang zwischen Spannung und Dehnung bei der Verformung eines festen
Korpers bei linear elastischem Verhalten beschreibt. Der Elastizitatsmodul wird mit
E —Modul oder als Formelzeichen mit E abgeklrzt und hat die Einheit einer
mechanischen Spannung. Der Elastizitatsmodul ist als Steigung des Graphen im
Spannungs-Dehnungs-Diagramm bei einachsiger Belastung innerhalb des linearen

Elastizitatsbereichs definiert. [10]

Einachniirungsbeginn

Bruch

£ [%]

Abbildung 4: Spannungs-Dehnungs-Kurve [10]

o Fld4, FlIL, G18)
&

CAL/L, A,AL

Querschnittsflache Ao, Lénge L, und Elastizitdétsmodul E, Spannung o , Dehnung &

Der E —Modul far keramische Werkstoffe ist im Allgemeinen hodher als bei
metallischen Werkstoffen. Je starker die ionische Bindung, umso hdher ist
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der E — Modul . Bei kovalenter Bindung ist der E — Modul hoher als bei ionischer
Bindung. [11] Typische Werte sind in Tabelle 1 angegeben.

Werkstoff Bindungstyp Elastizitatsmodul, GPa
Al 0, stark ionisch 380

Glas nicht kristallin 70

SiC kovalent 410

Si,N, schwach kovalent 300

Zr0, schwach ionisch 138

Stahl metallisch 200-220

Tabelle 1 :E-Modul von keramischen Werkstoffen

Im Allgemeinen hangt der Elastizitatsmodul nur sehr schwach von der Temperatur ab.
Bei Bariumtitanat zeigt der Elastizitatsmodul bei der Curietemperatur aber einen
sprunghaften Anstieg. Er ist in der Hochtemperaturphase etwa doppelt so hoch als in
der Tieftemperaturphase (siehe Abbildung 5). [12]

E-Modul von PTC-Keramik
| |

] + Exp. . . .
180 —

| | ——Fit ./ . .
160 hd

200

.

©
o
e /
S 140
g |
o
s 120
w i
100
| ‘R‘M\‘L‘-‘ 1. /! T§:146CC
80 g
60

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Temperatur [°C]

Abbildung 5: Eine Darstellung des experimentell bestimmten Verlaufes des E-Moduls als Funktion der
Temperatur. [12]
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3 Festigkeitsmessung

Die Festigkeit von Keramiken wird in der Regel in einem Biegeversuch (3-Punkt oder
haufiger auch 4-Punkt) an balkenformigen Proben gemessen. In den vergangenen
30 Jahren wurden grof3e Anstrengungen unternommen, um den Biegefestigkeits-
versuch zu normieren. Dies hat zu einer europaischen- und auch zu einer ISO-Norm

gefiihrt. Als Proben sind quaderférmige Stabchen mit 3 x 4 x 45 mm® vorgesehen.

Die Genauigkeit der Festigkeitsmessung betragt etwa 2 % des Messwertes. Die Mess-

unsicherheit steigt deutlich an, wenn die Proben kleiner werden [6].

Wie in der Einleitung beschrieben, hangt die Festigkeit von der GréRe und der
Verteilung von Rissen (Defekten) ab, die immer in der Probe vorkommen. Solche
Defekte entstehen durch Inhomogenitaten im Werkstoff oder an seiner Oberflache. Die
Verteilung der Defekte hangt von der Herstellung des Bauteiles bzw. der Probe ab.
Deshalb mussen Proben aus den Bauteilen selbst bestehen, oder aus den Bauteilen

enthommen werden.

Haufig sind aber die Bauteile so klein, dass der Versuche unter Standartbedingungen

nicht durchgefihrt werden kénnen.

3.1 Einachsige Biegeversuche

Die Biegefestigkeit ist als die maximale nominale Randfaserspannung im Moment des
Versagens definiert. Es wird angenommen, dass sich die Proben wie dunne, linear-
elastische Balken verhalten und nur wenig verformt werden. Wird diese Voraussetzung
erfullt, kann die Berechnung der Bruchspannung aus dem maximalen Biegemoment
M _ und dem Widerstandsmoment der Probe um die Biegeachse W nach

max

&, = Mnss (G1.9)
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durchgefuhrt werden [5].

In Tabelle 2 sind die Formeln zur Berechnung der maximalen Randfaserspannungen

fur die konkreten Prifgeometrien angefihrt.

\? g ?‘ ;%45'
JE R
|

FQ& I Fiz2
\? ! -
2 | ez

i
3F L
Form A: O, = sz b=2, 5 mm; h=2 mm; Ip>5 mm,; L=20 mm; I=10 mm (G|1 0)
2bh
3F  (L-1
FormB: 0, = % b=4 mm; h=3 mm; Ip>45 mm; L=40 mm; [=20 mm (GlL.11)

Abbildung 6: Standardisierte Priifgeometrien und Probenformen fiir 3 und 4-Punkt-Biegeversuche,

sowie Formeln zur Berechnung der jeweiligen Biegefestigkeit.[5]

3.2 Der 4-Kugel-Versuch

Der 4-Kugel-Versuch ist ein einfach durchzufuhrender Versuch, zur Ermittlung der
biaxialen Biegefestigkeit. Die scheibenformige Probe wird zentrisch auf drei gleich
grol3e, einander berlhrenden Kugeln gelegt und dann senkrecht zur gegenlber
liegenden Deckflache mittig Uber eine vierte Kugel (Last-Kugel) mit zunehmender Kraft
belastet, bis der Bruch erfolgt. [6]



Lastkugel

Auflagerkugeln

Abbildung 7: Schematische Darstellung des 4-Kugelversuches.

Zur besseren Erkennbarkeit sind Kugeln und Probe auseinandergertickt. Die Krafteinleitung erfolgt langs
der Symmetrieachse des Systems. Die scheibenférmige Probe wird auf die drei Auflagerkugeln gelegt
und mittig lber die Lastkugel belastet [6].

Der grofdte Vorteil der biaxialen Festigkeitsversuche ist, dass der Probenrand (die
Kanten weisen haufig Ausbriche und Risse auf) keinen Einfluss auf die Festigkeit hat.
Weiters kdonnen auch sehr kleine Proben mit hoher Prazision gepruft werden. Als
Proben kommen vor allem scheibenférmige Korper in Frage. Daher eignen sich die
scheibenformigen PTC-Bauteile flr diese Prufung. Wegen der gut definierten
Lasteinleitung (Kugel-Flache-Kontakt) konnen auch unbearbeitete Teile (im as-sintered

Zustand) gepruft werden, selbst wenn sie nicht exakt planparallele Flachen aufweisen.
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3.2.1 4-Kugel-Versuch: Durchfiihrung

X 2
3 4
Specimen

1
+—5

Abbildung 8: Priifvorrichtung mit Schablone zur exakten Positionierung von Auflagerkugeln und Probe
und Lastkugel [7] [8]

Zuerst wird die Belastungskugel (1) auf das Metallteil (5) gestellt und von der
Einlegehilfe (6) in der Position gehalten. Danach wird die Probe zentral auf der
Belastungskugel (1) platziert und ebenfalls durch die Einlegehilfe gehalten. Folgend
werden die Stutzkugeln (2, 3 und 4) auf die Probe gelegt und wiederum durch das Teil
(6) abgestutzt. Beim Test wird zuerst eine Vorbelastung durchgefuhrt (etwa 10 % der
erwarteten Bruchlast) und dann die Einlegehilfe herunter geschoben. Damit werden
die Kugeln und die Probe freigesetzt und sie werden nur mehr durch die Reibung
zwischen Kugeln und Probe gehalten. Nun kann die Last solange gesteigert werden,
bis der Bruch erfolgt. [6] [7]

3.3 Standardpriufbedingungen

Die maximale Zugspannung o (i.e. erste Hauptspannung) in den Proben wird in fir

verschiedene Proben- und Prafgeometrien berechnet [6]
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- :fg (GI.12)

Sie ist proportional zur angelegten Kraft ( ) und indirekt proportional zum Quadrat der

Probendicke (¢). Auch der Faktor /, der fur typische Situationen zwischen 0,5 und 1

liegt, hangt (schwach) von dem Probendicken ab. Die Probendicke hat somit einen

besonders starken Einfluss auf die maximale Spannung in der Probe.

Der Proportionalitats-Faktor f hangt im Allgemeinen von einer sehr gro3en Anzahl von

Einflussfaktoren ab, die in der Tabelle 2 (Teil a) zusammengefasst sind. Um diese Zahl
zu verringern und damit die Auswertung der Experimente zu erleichtern wurden

folgende Vereinfachungen getroffen:
Alle Kugeln sind gleich grof3 und aus demselben Material. Daher gilt:
R.=R,, E.=E,, vy =V,

Die Auflagerkugeln bertihren einander (siehe Abb.9):

R-2B g

, = (G.13)

Die Durchbiegung ist so klein, dass keine Nichtlinearitaten in der Kraft auftreten.
Weiters wird angenommen, dass die Reibung vernachlassigbar ist. Dazu mussen die
Auflagerkugeln frei beweglich sein. Damit reduziert sich die Zahl der Parameter von

dreizehn auf vier (R,z,R,,v). Allerdings gehen nur relative GroRen ein. Somit betragt

die Zahl der zu berucksichtigenden Parameter nur mehr drei (siehe Tabelle 2b). [6]

Unter Annahme dieser Bedingungen hangt der Faktor f nur mehr von den

Parametern «, # und v ab: f = f(«;f,v); (a=t/R das Probendickenverhaltnis und
Lf=R,/R ist das Auflagerradienverhaltnis, wobei R der Probenradius und R, der

Auflagerradius sind):
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Abbildung 9: Schematischer Aufbau des 4-Kugeltests, Grundriss

Diese Funktion wurde im Parameterbereich 0.6 < £ < 0.9 und 0.05 £ « < 0.6 und
0,2<v<0,35 numerisch mit mehr als 2000 FE-Rechnungen evaluiert und als

analytische Funktion approximiert. Das angegebene Ergebnis hat eine Unsicherheit

von + 2% oder weniger. [6]

In Tabelle 2 sind die Einflussparameter auf den Vorfaktor f° zusammengestellt und fir

den Versuch gunstige Bereiche angegeben. Im Teil b sind die Standardprif-

bedingungen definiert.

-20-



Tabelle 2: Einflussgréf3en auf die maximale Zugspannung in der Probe (Priifspannung) und Gliltigkeits-

bereich der Standardpriifbedingungen [6]

2a) Parameter, die Einfluss auf f/ haben kénnen:

Parameter Symbol | Einheit | Giiltigkeitsbereich
Radius der Probe R m 21 mm

Dicke der Probe T m 20,2 mm
Elastizitatsmodul der Probe E MPa = 50 GPa
Poisson Zahl der Probe v - 0,1<v<0,4
Radius der Auflagerkugeln R, m R, = 0,6 R-0,8R
Elastizitatsmodul der Auflagerkugeln E, MPa E =210 GPa
Poisson Zahl der Auflagerkugeln Vg - v=0,33

Radius der Lastkugeln R, m R, =R,
Elastizitatsmodul der Lastkugeln E, MPa E =210 GPa
Poisson Zahl der Lastkugeln v, - v=0,33
Auflagerradius R, M R = 23 R./3
Reibungskoeffizient zwischen Auflagerkugeln | # - Rollreibung

und Probe

Prufkraft F N

2b) Parameter, die unter Standardpriifbedingungen Einfluss auf f haben:

Relative Dicke der Probe a=t/R <a <0,
Relativer Auflagerradius B=R, /R 0,7=< B <0,
Poisson Zahl der Probe v 01<v=<04
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3.4 AbschlieBRende Bewertung des 4-Kugel-Versuches

Folgend werden die Vor- und Nachteile des 4-Kugel-Versuches besprochen: [3]

Diese Methode ist einfach anzuwenden.

Die potentiellen Messungenauigkeiten des 4-Kugel-Versuches wurden genauer
untersucht, als die Messungenauigkeiten bei anderen Festigkeitstests.

Zur Bestimmung der biaxialen Festigkeit ist die Krafteinleitung eindeutiger
definiert als bei allen anderen Verfahren. Dies reduziert sie Messgenauigkeiten.
Ein weiterer Vorteil des 4-Kugel-Versuches liegt darin, dass fur die Bestimmung
der biaxialen Festigkeit der Einfluss der Reibung deutlich erniedrigt ist, was fur
die besseren Messgenauigkeiten notwendig ist.

Gegen Ungenauigkeiten bei der Zentrierung der Probe ist diese Methode
besonders tolerant, was die Prifung besonders an kleinen Proben ermdglicht.
Bei kleinen Abweichungen der Probengeometrie von der tatsachlichen
Geometrie ist diese Methode sehr vorteilhaft, was die aufwendige Bearbeitung
und damit auch die Kostensenkung reduziert.

Die notwendige hohe Zugspannung flur die Bestimmung der Festigkeit tritt nur in
einem eng begrenzten Bereich unterhalb der Lastkugel auf. Das ist natirlich
von Vorteil, da kleine Absplitterungen an den Probenkanten sind, anders als
beim standardisierten Biegeversuch keinen Einfluss auf das Messergebnis
haben. Damit wird die Zahl ungultiger Versuche reduziert.

Die entsprechende hohe Konzentration der Zugspannung auf einem engeren
Bereich kann auch von Nachteil sein, weil dies ein kleines effektives Volumen
der Material bewirkt. Zum Beispiel in der Bruchstatistik ist es meistens
notwendig, dass durch viele Versuche und mdglichst ein grolRes effektives
Volumen der Proben ein mdglichst groRes Volumen auf Fehler durchzusuchen.
Die hohe Zugspannungskonzentration auf einem kleinen Areal kann zur
Charakterisierung der Festigkeit an verschiedene Stellen von plattenférmigen
Bauteilen angewendet werden (lokale Bestimmung der Festigkeit).

Die Spannungszustande, die in der Praxis auftreten, sind meistens biaxial.
Daher ist die Verwendung des 4-Kugel-Versuches relevanter Methode ist als

der standardisierte Biegeversuch.
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Ein biaxialer Spannungszustand ist bei sproden Werkstoffen gefahrlicher als ein
einachsiger Zustand, weil die Oberflachenrisse hier beliebiger Orientierung
bruchauslésend sein koénnen, wahrend im einachsigen Zustand nur Risse
gefahrlich sind, die quer zur Spannungsrichtung stehen.

Meistens ist die Spannungsverteilung in der Probe nicht zylindersymmetrisch.
Daher wird fur ihre Berechnung eine drei-dimensionale Analyse bendtigt. Zum
Beispiel die Berechnung der Prifspannung kann nur mehr mit aufwendigen
numerischen Verfahren moglich sein.

,Die Lasteinleitung erfolgt (in der Mitte der Druckseite der Probe) in der Nahe
der Stellen, welche zur Ermittlung der Prufspannung herangezogen wird (die
Mitte der Zugseite der Probe) und die Kontaktflache zwischen der Lastkugel
und der Probe andert sich nicht linear mit der Prufkraft®. Details der Last-
einleitung kdnnen daher Einfluss auf die Prifspannung bewirken, und dass der
Zusammenhang zwischen Prufspannung und Prafkraft nicht linear wird.
Allerdings ist diese Nichtlinearitat im Standartprufbereich vernachlassigbar.

Bei hochfesten Materialien, die einen besonders kleinen Elastizitatsmodul
besitzen, muss die Versuchsauswertung mit eigenen FE-Modellen unter exakter

Berucksichtigung der Kontaktsituation erfolgen.[6]
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4 Experimenteller Teil

4.1 Einleitung

In dieser Arbeit wird das mechanische Verhalten von kleinvolumigen keramischen
Bauteilen (PTC) bei unterschiedlichen Temperaturen untersucht. Die Festigkeit der
PTCs wird mit Hilfe des 4-Kugel-Versuches bei verschiedenen Temperaturen
bestimmt. Dazu wurden kleinvolumige Bauteile mit ca. 8 mm Durchmesser und

ca. 2,9 mm Hohe vom Hersteller EPCOS zur Verfugung gestellt.

Die Temperaturen fur die Messung wurden derart gewahlt, dass sie sowohl deutlich
unter (20 °C) als auch deutlich tber (200 °C) der Curie-Temperatur (120°C) des PTC-
Werkstoffs liegen. Um auch die Festigkeit um den Phasenubergang (der Curie-
Temperatur) zu erfassen wurden zusatzlich Versuche bei 100 °C, 120 °C, und 150 °C
durchgefihrt. Es wurden jeweils zwischen 10 bis 20 Proben pro Temperatur gepruft.
Als Zugseite wurde immer eine unbehandelte (nicht bearbeitete) Sinteroberflache

gewahilt.

Weiters wurden die Porositat der Bauteile gemessen.

4.2 Experimenteller Aufbau fur den 4-Kugelversuch bei erhodhten

Temperaturen

Es wurde ein temperaturbestandiges 4-Kugelversuchsauflager (fur Proben mit einem
Durchmesser von 7,9 mm und einer Probenhdhe von 1 mm bis 4 mm) fur die
Festigkeitsmessung aus dem hitzbestandigen Edelstahl 14301 gebaut und in einen
Ofen integriert. Der Probenstempel wurde aus SizN4 gefertigt und durch eine Offnung
in den Ofen eingefuhrt (siehe Abb. 10 und 11). Der Ofen ist mit dem Rahmen der
Priifmaschine ZWICK®Z010 verbunden.
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Abbildung 10: Entwickelte Priifvorrichtung zur Bestimmung der Vierkugelfestigkeit bei erhéhten
Temperaturen. Der Priifstempel aus Siliziumnitrid wird durch den Ofen in den Priifraum eingefiihrt.

Abbildung 11: Der Probenstempel aus SizN,
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4.2.1 Einbau des Ofens in die ZWICK-Biegepriufmaschine

Beim Versuch wurde eine Stahlplatte am unteren Flansch der Prufvorrichtung montiert.
Dann wurde der Ofen auf die Stahlplatte gestellt und der Stahlprifstempel am oberen
Flansch montiert. Dabei wurde die Bohrung des Ofens mittig unter dem Stempel
ausrichtet. Zur genaueren Positionierung wurde der Stempel mit einer Hilse versehen,
die genau in die Bohrung des Ofens passt, siehe Abb. 12. Dann wurde der Stempel
langsam absenkt. Die Ausrichtung wurde, kurz bevor der Stempel in die Ofenbohrung
eindringt, nochmals kontrolliert. Dann wurde der Stempel weiter absenket, bis er im
Inneren sichtbar wird. Danach ist der Stempel positioniert und die Biegeprifeinrichtung
ist betriebsbereit.

Abbildung 12: Stahlhiilse zur Positionierung des Ofens in Relation zum Stempel

Der Ofen ist mit einem digitalen Temperaturregler (ESCK) der Firma OMRON
ausgestattet. Fur die Biegeprifung hat sich eine Aufheizgeschwindigkeit von

ca. 5 °C/Minuten und eine Haltezeit von 20 Minuten bewahrt.

Um sicherzustellen, dass diese Prufanordnung zuverlassig arbeitet, wurden bei
Raumtemperatur Messungen an Proben derselben Herstellungscharge mit der neuen

(im Ofen befindlichen) und einer bereits lang etablierten Vorrichtung vorgenommen.
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Beide Messserien liefern identische Ergebnisse. Sie werden im Abschnitt Uber

Ergebnisse besprochen.

Der Durchmesser der PTCs betragt 7,9 mm. Es wurden Auflagerkugeln mit einem

Radius von R, =2,7475 mm gewahlt. Dies ergibt einen Auflagerradius R, von

3,1725 mm (Ra=CRK3O ). Die Poisson-Zahl von PTCs wurde in [9] bestimmt. Sie
oS

betragt ©=0,29. Fir den Vorfaktor f aus Gleichung. 13 ergibt eine Analyse der

Ergebnisse ausf(%,%,v). [7]1[6]

f(e,0,803,0,29) =1,689 — 1,921(c — 0,3165) (Gl.14)

Die Dicke der zylindrischen Proben ist leicht unterschiedlich. Sie wird fir jede Probe
separat ermittelt und der Vorfaktor mit Hilfe der obigen Gleichung berechnet. Fur die

spater benutzt Probendicke von etwa 1,25 mm ergibt der Vorfaktor etwa 1 ~1,69.

Die originale Dicke der Bauteile betragt 2,3 mm, d.h. der Parameter « ist etwa 0,55
und liegt daher auf3erhalb des empfohlenen Prufbereiches (siehe Tabelle 2). Die Teile
sind somit zu dick, um mit dem 4-Kugel-Versuch korrekt geprift zu werden. Es kommt

kein gultiger Bruch zustande. Zwei Beispiele dazu sind unten dargestellt (Bild 13).
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Abbildung 13.1: Ungliltiger Versuch an einem originalen PTC-Bauteil (H6he ca. 2,26 mm) bei 200 °C.
Das Dickenverhéltnis der Probe ist zu grof3 (0,6) und der Bruch geht nicht von der Probenmitte, sondern

von einer Kontaktstelle mit einer Kugel aus.

Abbildung 13.2: Ungiiltiger Versuch bei einer Priiftemperatur von 200 °C. Die Probenhbhe betrégt
ca. 2,27 mm. Der Bruch geht nicht von der Probenmitte, sondern von einer Kontaktstelle mit einer Kugel

aus.

Um die Prufkrafte zu verringern und um einen gultigen Versuch mit dem
Bruchausgang in der Probenmitte zu erhalten wurden die PTC-Bauteile vor dem Test
auf eine Hohe von ca. 1,25 mm abgeschliffen. Damit betragt das Dicken/Ra-
dienverhaltnis nur mehr « = 0,3 und liegt somit im empfohlenen Wertebereich. Der
Vorfaktor fir die Spannung ist nun etwa f = 1,97. Es sei angemerkt, dass dieser
Faktor individuell fur jede Probe (entsprechend ihrer tatsachlichen Dicken) nach

Gleichung 14 ermittelt wurde. Gultige Versuche, die mit solchen Proben ermittelt
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wurden, zeigt Abb. 14. Man kann erkennen, dass sich der Bruchausgang nun in der
Mitte der Probe befindet.

Abbildung 14.1: Gliltiger Versuch bei einer Priiftemperatur 200°C. Die Dicke der Probe wurde durch
Schleifen auf 1,24 mm reduziert. Das Dickenverhéltnis der Probe ist nun nur mehr 0,16.

Abbildung 14.2: Giiltiger Versuch bei einer Priiftemperatur von 150 °C. Die Dicke der Probe wurde durch

Schleifen auf 1,24 mm reduziert.
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4.3 Experimentelle Ergebnisse: Festigkeitsmessung

Zuerst wurde untersucht, ob der neue experimentelle Aufbau im Ofen dieselben
Ergebnisse wie ein schon friher verwendetes Auflager, liefert. Dazu wurde die
Festigkeit der PTCs bei Raumtemperatur einmal im Ofen mit dem neuen Auflager und
einmal mit dem als Standard verwendeten Messaufbau aufllerhalb des Ofens
bestimmt. Die Ergebnisse beider Messserien sind statistisch nicht unterscheidbar und

kénnen daher zusammengefasst werden.

In dieser Arbeit wurden bei Raumtemperatur jeweils 20 Proben und bei erhdhten
Temperaturen pro Temperatur jeweils 10 bis 15 Proben gepruft. Als Zugseite wurde

immer eine unbehandelte Sinteroberflache gewahlt.

Tabelle3: Eckdaten der Proben, Priifparameter und Festigkeitsparameter nach Weibull

Typ Temperatur Ofen Anzahl der | Charakterist. Weibull
Proben Festigkeit Modul
PTC,Zentrum 20 Nein 10 147 21
[143 — 152] [12 - 29]
PTC,Zentrum 20 Ja 10 145 24
[141 - 149] [14 - 33]
PTC,Zentrum 100 Ja 15 137 12
[131 —143] [8 - 16]
PTC,Zentrum 120 Ja 15 149 7.5
[139 -159] [4.8-9.7]
PTC,Zentrum 150 Ja 15 173 10
[165 - 182] [6.6 - 13]
PTC,Zentrum 200 Ja 15 172 8.5
[162 - 183 ] 5.4 -11]

Die Festigkeitswerte wurden nach Weibulltheorie ausgewertet [EN843-5]. Es wurden
fir jede Messserie die charakteristische Festigkeit, der Weibull Modul und die
entsprechenden 90 %-Konfidenzintervalle bestimmt. Die Ergebnisse der einzelnen

Serien sind in Tabelle 3 angefuhrt. Ebenso sind die Weibulldiagramme der einzelnen
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Serien graphisch zu sehen (Abb. 16). Die Einzelwerte der Messung sind im Anhang

angefuhrt.

Abb. 15 zeigt die charakteristische Festigkeit der Prifserien als Funktion der
Temperatur. In der Hochtemperaturphase findet man einen signifikanten Anstieg der
Festigkeit. Sie ist Uber der Curie-Temperatur typisch um etwa 15 % hdher als bei
Raumtemperatur. Auffallig ist auch, dass sich der Weibullmodul stark mit der
Temperatur verandert: Er liegt bei Raumtemperatur Uber m =20 (bei 20 Proben erhalt
man ein 90 % Konfidenzintervall zwischen 15 und 27). In der Hochtemperaturphase

fallt er aber auf m =10.

200

180 -

160 -

Festigkeit [MPa]

140 L+

120 ‘ ‘

Temperetur [°C]

Abb. 15: Charakteristische Festigkeit Uber der Priiftemperatur. Die Fehlerbalken geben das 90 %-
Konfidenzintervall an. Der Festigkeitswert bei Raumtemperatur wurde durch Zusammenlegen der beiden
Stichproben mit und ohne Ofen ermittelt, weil beide zur Priiftemperatur von 20 °C gehéren. Es féllt auf,

dass die Festigkeit bei liberschreiten der Curie-Temperatur (i.e. 100 °C bis 120 °C) signifikant steigt.
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Abb. 16c¢c: Auftragung der
Festigkeitswerte fir  die
Messungen im Temperaturbe-
reich um den Phaseniiber-
gang bei 100 bis 120 °C. In
diesem Temperaturbereich
findet man die gré3te Daten-
streuung.



4.4 Experimentelle Ergebnisse: Messung der Porositat

Fir die Ermittlung der mittleren Porositat wurden drei Proben auf einem Probenhalter
aufgeklebt und zunachst bis zur Bauteilmitte abgeschliffen. Danach wurden die Proben

schrittweise bis zu einer Korngroflde von 1 um poliert.

Es wurden ca. 10 Bilder pro Probe mit identischen Belichtungsbedingungen in hoher
Auflésung aufgenommen und ausgewertet (Digitalkamera ColorView I, Mikroskop
Olympus BX50). Insgesamt wurde eine Schliffflache von ca. 7,5 mm? bewertet. Der
untersuchte Bereich entspricht dem Bereich, der bei 4-Kugel-Test bevorzugt am
meisten beansprucht wird. Typische Schliffbilder sind in Abb. 17a bis 17b gezeigt.

Abb.17a: Typisches Schliffbild einer Probe (LIMI, 200x)
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Abb. 17b: Typischen Schiiffbildes einer Probe (LIMI, 200x)

Die optisch erkennbaren Poren sind hier grofdtenteils echte Porositat und kein
Praparationsausbruch: Man erkennt dies an den gerundeten Randern entlang der
Hohlraumgrenzen, wie es bei gesinterten Oberflachen der Fall ist. Ausbriiche dagegen
zeigen in der Regel scharfkantige Brandungen.

Da die Poren deutlich dunkler erscheinen als das restliche Keramikgeflige, lasst sich
die Porositat halbautomatisch mit einer Bildanalyse-Software erfassen. Verwendet wird
das System AnalySIS® Version 5.

In der Abb. 18a und 18b sind Teilbilder von zwei Stichproben mit den erfassten Poren
gezeigt. Die Porositat der Proben betragt 2,74 £ 0,23 %.
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100 um

Abb. 18b: Die von der Bildbearbeitungssoftware erfallten Poren sind rot dargestellt (LiMi, 200x).

Die Verteilung der PorengroRen ist in Abb. 19 dargestellt.
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Abb. 19: Héaufigkeit der Poren in Abhéngigkeit von der Porengréf3e. Die Klassenbreite betrdgt 5 pim .

Aufgrund der vorgegebenen Stichprobengrél3e (Messfldche 7,55 mm2) ist die Verteilung nur im Bereich
unter 25 pum statistisch signifikant.

4.5 Fraktographie

Fraktographie ist die wissenschaftliche Beschreibung von Bruchflachen. Dabei sollen
der Ursprung des Risses, die Richtung der Rissausbreitung und die Ursache des
Versagens aufgeklart werden. Proben, die bei Raumtemperatur und Uber die Curie-
Temperatur gebrochen wurden (bei 20 bzw. bei 200 °C), wurden im Raster-

elektronmikroskop (REM) fraktographisch untersucht.

Im 4-Kugel-Versuch sind die hohen Zugspannungen auf einen kleinen oberflachen-

nahen Bereich in der Mitte der Probe lokalisiert (300 zm Durchmesser und 50 wm

Tiefe). Diese Stelle ist daher im Bruchbild leicht zu finden. Zusatzlich weisen die “
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Bruchstrahlen® sehr klar auf die jeweilige Startposition des Bruches hin, sodass der
Ausgangbereich des Bruchs noch starker eingeschrankt werden kann (siehe
Uberblickbilder in Abb. 20a, 21a, 22a, 23a, 24a). Wie aufgrund der Porositatsmessung
(Kapitel 4.4) zu erwarten, findet man in derart kleinen Volumen keine grof3en Poren.
Die in der Hochtemperatur Phase untersuchte Probe wies im Bruchausgangsbereich
typischen polyedrische Korngefuge auf. Man merkt, dass sich das Bruchbild ab einer
bestimmen kritischen Rissausbreitung plotzlich andert, und von interkristallin auf
transkristallin tGbergeht. Anscheinend wird das Versagen durch einer Uberbelastung
der Korngrenzen ausgeldst. Wenn so ein Bereich eine kritische Grole erreicht, wirkt er
sich wie ein klassischer Defekt aus und es kommt schliel3lich zum Versagen der
Probe. Die Bruchausgange sind mit einem roten Kreis eingezeichnet. Die
mikroskopische Untersuchung wurde von Frau Dr. Dipl.-Ing. Z. Wang durchgefuhrt.
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Abb. 20a: T=20°C (REM,
SE). Die Bruchstrahlen sind
deutlich zu  erkennen.
Proben Nr.1

Abb.20b: T=20°C (REM,
SE). Im Bereich des
Bruchausganges sind keine
Defekte im Gefiige zu
erkennen.

Abb.20c: T=20°C (REM,
SE) Der Bruchausgang ist
rot eingefasst. Es ist kein
Gefligedefekt zu erkennen.
Aulerhalb des Bruchaus-
ganges ist die Bruchfldache
glatt und transkristallin.
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Abb.21a: T=20°C (REM,
SE). Die Bruchstrahlen
sind deutlich zu erkennen.
Proben Nr.2

Abb.21b: T=20°C (REM,
SE). Im Bereich des
Bruchausganges sind
keine Defekte im Gefiige
zu erkennen.

Abb.21c: T=20°C (REM,
SE) Der Bruchausgang ist
rot eingefasst. Es st
einzelne Kristallkérner zu
erkennen. Aullerhalb des
Bruchausganges ist die
Bruchfidche  glatt  und
transkristallin.
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Abb.22a: 7=20°C
(REM, SE). Im Bereich
des  Bruchausganges
sind keine Defekte im
Gefilige zu erkennen.

Proben Nr.3

Abb.22b: T=20°C
(REM, SE) Der Bruch-
ausgang ist rot

eingefasst. Es st
einzelne Kristallkbrner
zu erkennen. Aul3erhalb
des Bruchausganges ist
die Bruchfliche glatt
und transkristallin.

Abb.23a: T=200°C
(REM, SE). Die Bruch-
strahlen weisen auf den
Bruchausgang hin.
Proben Nr.4



_4D -

Abb.23b: T=200°C
(REM). Im Bereich des
Bruchausganges st

das zerrlittete
Korngefiige zu
erkennen.

Abb.23c: T=200°C
(REM) Im Bereich des
Bruchausganges st
das zerriittete Kornge-
flige deutlich zu
erkennen. Aulerhalb
des Bruchausganges
ist die Bruchfidche glatt
und transkristallin.

Abb.23d: 7=200°C
(REM). In  noch
stérkerer  VergréRe-
rung ist der inter-
kristalline  Bruchaus-
gang deutlich zu er-
kennen..
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7=200°C
(REM, SE). Die Bruch-
strahlen weisen auf
den Bruchausgang hin.
Proben Nr.5

Abb.24b: T=200°C
(REM, SE). Im Bereich
des Bruchausganges
ist keine Schédigung
zu erkennen.

Abb.24c: T=200°C
(REM, SE). Die Bruch-
fliche ist glatt und
transkristallin,
Gefiigeschdden  sind
nicht zu erkennen.
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Abb.25a: 7=200°C
(REM). Die  Bruch-
strahlen weisen auf den
Bruchausgang hin.
Proben Nr.6.

Abb.25b: T=200°C Im
Bereich des Bruch-
ausganges ist
zerriittetes Korngefiige
zu erkennen.

Abb.25¢c: T=200°C
(REM). Im Bereich des
Bruchausganges ist
zerriittetes Korngefiige
zu erkennen. Aul8erhalb
des Bruchausganges ist
die Bruchfldche glatt
und transkristallin.



5 Diskussion der Ergebnisse

Die charakteristische Festigkeit ist Uber der Curie-Temperatur (120 °C) signifikant
hoher als bei Raumtemperatur (15 %). Auch das Weibullmodul hangt stark von der
Temperatur ab (siehe Abb.16.a), er ist Uber der Curie-Temperatur deutlich kleiner als

bei Raumtemperatur.

Die Proben fur die einzelnen Testserien wurden aus einer grofden Probenzahl durch
das Zufallsprinzip ausgewahlt. Daher sollten die bruchauslésenden Fehler bei allen
untersuchten Serien ahnlich sein. Auch die fraktographischen Untersuchungen haben
keinen Hinweis ergeben, dass der Bruchausgang Uber und unterhalb der Curie-
temperatur unterschiedlich ist. Nach der Griffith-Theorie erfolgt das Versagen, wenn

der Spannungsintensitatsfaktor ( K ) den Wert der Bruchzahigkeit ( K. ) erreicht:
K =K. Dies ergibt fur die Festigkeit:

Kc

= Gl.15
Y{r.a, ( )

Oy

Wenn die Y, z,a, Werte gleich bleiben, so sind o, und K. zueinander proportional.

Mit diesem Zusammenhang ergibt sich:

K.(20°C)  5,(20°C) 145MPa _
K_(200°C) ©,(200°C) 172MPa '

Die Anderung der Festigkeit entspricht zufolge dieser Annahmen auch einer Anderung
der Zahigkeit.

Errechnet man aus der Zahigkeit einen Wert fur die kritische Energiefreisetzungsrate

(K. =./E -G, ), so ist zu berlicksichtigen, dass auch der Elastizitatsmodul stark von der

Temperatur abhangt (siehe Abb. 5): [10]

E — Modu/(20°C) = 100 GPa
E — Modu/(200°C) = 180 GPa
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Fir das Verhaltnis der Energiefreisetzungsraten G. =K >/ E erhélt man:

2
o o
G.(20°C) _( K_(20 C)J 180 _ ) g42180 _, 5,

G.(200°C) | K.(200°C) ) 100 100

Die Festigkeitssteigerung ist somit vermutlich auf eine Steigerung der kritischen
Energiefreisetzungsrate (i.e. der Energie, die zur Erzeugung von Bruchflachen bendtigt
wird), zurickzufihren. Dies durfte durch Unklappvorgange von Domanen, die in der

Niedertemperaturphase (aber nicht in der Hochtemperaturphase) auftreten, zurtickzu-

fuhren sein.
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T=20°C (ohne Ofen)

7 Anhang

Datum: 15.10.06
Auflagedurchmesser Da [mm]: 6.35 Prifer: ziya
Prifmaschine: Zwick
Probenmaterial: Serie A-Rt Belastungsgeschwindigkeit: 1 mm/min
Oberflachenbearbeitung der Probe: Sinteroberflache Temperatur: 25 °C
Luftfeuchtigkeit: 34 %
Probenanzahl n: 10 Querdehnungszahl: 0.29
Proben F h, h, h; D Bruchzeit N mitel h st abweich. o Anzahl
i bez. [N] [mm] [mm]  [mm] [mm] [sec] [mm] [mm] [MPa]  Bruchstiicke
1 3 12490 1.257 1.258 1.254 7.886 6.800 1.256 0.002 131.73 2
2 4 129.10 1.270 1.276  1.268 7.931 7.260 1.271 0.003 132.25 2
3 8 12510 1.245 1.244  1.239 7.875 6.800 1.243 0.003 135.46 2
4 5 133.40 1.246 1.248 1.246 7.905 7.580 1.247 0.001 143.26 2
5 9 139.30 1.265 1.262  1.261 7.888 7.540 1.263 0.002 145.16 2
6 7 138.40 1.253 1.256  1.256 7.916 7.700 1.255 0.001 146.26 2
7 2 143.70 1.266 1.266  1.269 7.892 7.980 1.267 0.001 148.52 2
8 10 136.40 1.241 1.232  1.245 7.897 7.180 1.239 0.005 148.58 2
9 1 14290 1.253 1.254 1.260 7.931 8.560 1.256 0.003 150.78 2
10 6 150.50 1.262 1.266  1.262 7.890 8.300 1.263 0.002 156.63 3
Ergebnisse Konfidenzintervalle
Konfidenzniveau 1 - o = 0,9
m 21.44 m 11.87 28.99
Miorr 18.38 Miorr 10.18 24.84
0y 147.49 MPa 0y 143.15 152.12 MPa
op fir myorr 142.44 15290 MPa
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T=20°C (mit Ofen)

Kugel auf Kugel-Versuch

Datum: 15.11.06
Auflagedurchmesser Da [mm]: 6.35 Prifer: ziya
Priifmaschine: Zwick
Probenmaterial: Serie A-Rt (mit Ofen) Belastungsgeschwindigkeit: 1 mm/min
Oberflachenbearbeitung der Probe: Sinteroberflache Temperatur: 25 °C
Luftfeuchtigkeit: 34 %
Probenanzahl n: 10 Querdehnungszahl: 0.29
Proben F h4 h, h; D Bruchzeit N mitter h stabweich. o Anzahl
i bez. [N] [mm]  [mm]  [mm] [mm] [sec] [mm] [mm] [MPa]  Bruchstiicke
1 8 123.10 1.253  1.252 1.254 7.898 8.200 1.253 0.001 130.63 2
2 6 123.00 1.248 1.248 1.252 7.888 8.580 1.249 0.002 131.46 2
3 5 127.90 1.252 1.252 1.250 7.928 8.800 1.251 0.001 136.08 2
4 3 133.00 1.260 1.264 1.261 7.912 8.980 1.262 0.002 138.80 2
5 10 13250 1.252 1.246  1.246 7.933 9.100 1.248 0.003 141.86 2
6 9 129.80 1.233 1.242 1.236 7.924 8.500 1.237 0.004 141.95 2
7 2 139.80 1.253 1.254  1.249 7.956 9.020 1.252 0.002 148.47 2
8 7 139.40 1.247 1.245 1.249 7.899 8.980 1.247 0.002 149.62 2
9 4 142.60 1.258 1.258 1.260 7.908 10.000 1.259 0.001 149.67 3
10 1 143.80 1.263 1.263 1.262 7.915 9.420 1.263 0.000 149.78 2
Ergebnisse Konfidenzintervalle
Konfidenzniveau 1 - « = 0,9
m 24.44 m 13.53 33.04
Morr 20.94 Morr 11.60 28.32
[ 145.13 MPa 0o 141.38 149.12 MPa
0o flr Mg 140.76 149.79 MPa
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T=100°C (mit Ofen)

Kugel auf Kugel-Versuch

Datum: 1.12.06
Auflagedurchmesser Da [mm]: 6.35 Prifer: ziya
Prifmaschine: Zwick
Probenmaterial: Serie A-100 Belastungsgeschwindigkeit: 1 mm/min
Oberflachenbearbeitung der Probe: Sinteroberflache Temperatur: 100 °C
Luftfeuchtigkeit: 24 %
Probenanzahl n: 15 Querdehnungszahl: 0.29
Proben F h4 h, hs D Bruchzeit N mitter h stabweich. o; Anzahl
i bez. [N] [mm]  [mm]  [mm] [mm] [sec] [mm] [mm] [MPa]  Bruchstiicke
1 6 87.10 1.237 1.239 1.243 7.947 5.740 1.240 0.002 94.73 2
2 4 83.30 1.184 1178 1.179 7.894 5.020 1.180 0.003 101.90 2
3 10 9210 1.205 1.210 1.204 7.897 6.440 1.206 0.003 106.98 2
4 11 101.20 1.170 1172 1172 7.881 7.000 1.171 0.001 126.10 2
5 5 103.30 1.168 1.162 1.163 7.902 6.860 1.164 0.003 130.51 2
6 12 109.70 1.185 1.178 1.184 7.883 7.560 1.182 0.003 133.69 2
7 15 103.10 1.151 1152  1.150 7.923 6.840 1.151 0.001 133.81 2
8 2 118.60 1.217 1211 1.222 7.900 7.800 1.217 0.004 134.98 2
9 7 120.00 1.219 1.215 1.216 7.909 7.900 1.217 0.002 136.55 3
10 14 103.90 1.137 1125 1.125 7.899 6.940 1.129 0.006 141.22 3
11 1 11440 1170 1171 1172 7.895 7.180 1.171 0.001 142.61 2
12 3 131.60 1.238 1.234 1.241 7.864 8.140 1.238 0.003 143.90 3
13 13 110.00 1.151 1.144  1.146 7.900 7.500 1.147 0.003 144.01 3
14 9 127.60 1.219 1220 1.217 7.900 8.740 1.219 0.001 144.66 3
15 8 121.00 1.178 1.180 1.185 7.925 8.020 1.181 0.003 147.74 3
Ergebnisse Konfidenzintervalle
Konfidenzniveau 1 - « = 0,9
m 12.05 m 7.7 15.67
Morr 10.92 Miorr 6.99 14.21
oo 137.31 MPa 0y 131.73 143.27 MPa
0o flr Mg 131.17 143.90 MPa
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T=120°C (mit Ofen)

Kugel auf Kugel-Versuch

Datum: 1.12.06
Auflagedurchmesser Da [mm]: 6.35 Prifer: ziya
Prifmaschine: Zwick
Probenmaterial: Serie A-120 Belastungsgeschwindigkeit: 1 mm/min
Oberflachenbearbeitung der Probe: Sinteroberflache Temperatur: 120 °C
Luftfeuchtigkeit: 24 %
Probenanzahl n: 15 Querdehnungszahl: 0.29
Proben F h4 h, hs D Bruchzeit N mitter h stabweich. o; Anzahl
i bez. [N] [mm]  [mm]  [mm] [mm] [sec] [mm] [mm] [MPa]  Bruchstiicke
1 11 62.80 1.203 1.204 1.196 7.907 4.360 1.201 0.004 73.70 2
2 8 95.90 1.243 1.247 1.243 7.884 6.320 1.244 0.002 103.49 3
3 6 9550 1.184 1.194 1.192 7.911 6.420 1.190 0.004 114.55 2
4 9 109.70 1.195 1.198 1.192 7.895 6.920 1.195 0.002 130.31 2
5 10 117.00 1.216 1.221  1.219 7.889 7.640 1.219 0.002 132.67 3
6 7 110.10 1.172 1.169 1.174 7.893 7.840 1.172 0.002 137.07 3
7 1 123.70 1199  1.200 1.201 7.868 7.880 1.200 0.001 145.57 3
8 5 13150 1.226 1.225 1.229 7.903 8.100 1.227 0.002 146.77 3
9 14 13150 1.220 1.219 1.217 7.878 8.300 1.219 0.001 149.14 3
10 13 136.30 1.231 1.237  1.237 7.881 8.980 1.235 0.003 149.76 3
11 4 129.90 1.187 1.189  1.189 7.929 8.360 1.188 0.001 156.28 3
12 15 12540 1.166 1.164 1.167 7.909 7.860 1.166 0.001 157.98 3
13 2 145.00 1.231 1231 1.228 7.887 9.760 1.230 0.001 160.84 4
14 12 131.30 1.176  1.181 1.178 7.900 8.600 1.178 0.002 161.25 3
15 3 14950 1.199 1.202 1.204 7.888 9.940 1.202 0.002 175.28 4
Ergebnisse Konfidenzintervalle
Konfidenzniveau 1 - « = 0,9
m 7.46 m 4.77 9.7
Morr 6.76 Miorr 4.33 8.80
oo 149.30 MPa 0y 139.64 159.91 MPa
0o flr Mg 138.67 161.04 MPa
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T=150°C (mit Ofen)

Kugel auf Kugel-Versuch

Datum: 15.11.06
Auflagedurchmesser Da [mm]: 6.35 Prifer: ziya
Prifmaschine: Zwick
Probenmaterial: Serie A-150 Belastungsgeschwindigkeit: 1 mm/min
Oberflachenbearbeitung der Probe: Sinteroberflache Temperatur: 150 °C
Luftfeuchtigkeit: 34 %
Probenanzahl n: 15 Querdehnungszahl: 0.29
Proben F h4 h, hs D Bruchzeit N mitter h stabweich. o; Anzahl
i bez. [N] [mm]  [mm]  [mm] [mm] [sec] [mm] [mm] [MPa]  Bruchstiicke
1 8 127.30 1.263 1.260 1.265 7.888 8.640 1.263 0.002 132.66 3
2 5 127.30 1.241 1.244 1.245 7.908 8.960 1.243 0.002 137.58 3
3 12 137.30 1.251 1260 1.256 7.898 9.020 1.256 0.004 144.96 3
4 3 139.30 1.258 1.253  1.259 7.876 9.600 1.257 0.003 146.86 4
5 11 139.60 1.246 1.252 1.253 7.900 8.820 1.250 0.003 148.89 4
6 15 148.50 1.248 1.248 1.249 7.912 9.800 1.248 0.000 158.95 3
7 10 151.10 1.251 1253  1.258 7.903 9.500 1.254 0.003 160.02 3
8 6 159.90 1.256 1.258  1.257 7.891 10.460 1.257 0.001 168.42 3
9 2 155.10 1.240 1.238 1.234 7.889 10.480 1.237 0.002 169.62 3
10 9 164.90 1.2563 1.251 1.250 7.892 10.240 1.251 0.001 175.56 3
11 1 168.40 1.250 1.250 1.251 7.870 11.660 1.250 0.000 179.71 3
12 4 17410 1.259 1.256  1.259 7.948 11.600 1.258 0.001 182.83 4
13 7 179.00 1.256 1.253  1.260 7.856 11.680 1.256 0.003 188.90 3
14 13 179.40 1.253 1.255  1.255 7.906 11.900 1.254 0.001 189.86 3
15 14 176.60 1.259 1.262 1.216 7.868 11.780 1.246 0.021 190.13 3
Ergebnisse Konfidenzintervalle
Konfidenzniveau 1 - « = 0,9
m 10.37 m 6.63 13.49
Morr 9.40 Miorr 6.01 12.23
oo 173.37 MPa 0y 165.22 182.15 MPa
0o flr Mg 164.40 183.08 MPa
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T=200°C (mit Ofen)

Kugel auf Kugel-Versuch

Datum: 15.11.06
Auflagedurchmesser Da [mm]: 6.35 Prifer: ziya
Prifmaschine: Zwick
Probenmaterial: Serie A-200 Belastungsgeschwindigkeit: 1 mm/min
Oberflachenbearbeitung der Probe: Sinteroberflache Temperatur: 200 °C
Luftfeuchtigkeit: 34 %
Probenanzahl n: 15 Querdehnungszahl: 0.29
Proben F h4 h, hs D Bruchzeit N mitter h stabweich. o; Anzahl
i bez. [N] [mm]  [mm]  [mm] [mm] [sec] [mm] [mm] [MPa]  Bruchstiicke
1 8 124.00 1.252 1.251 1.252 7.912 8.720 1.252 0.000 131.88 2
2 4 125,50 1.252 1.250 1.253 7.886 8.960 1.252 0.001 133.54 2
3 9 13410 1.264 1.261 1.263 7.883 8.900 1.263 0.001 139.76 2
4 11 13480 1.254 1.250 1.255 7.867 9.820 1.253 0.002 143.13 3
5 2 137.90 1.249 1.248 1.248 7.887 10.040 1.248 0.000 147.67 3
6 14 150.80 1.261 1.262 1.259 7.909 9.600 1.261 0.001 157.68 4
7 3 152.00 1.261 1262 1.264 7.926 11.300 1.262 0.001 158.38 3
8 10 156.40 1.242 1249 1.238 7.888 11.120 1.243 0.005 169.20 3
9 12 161.60 1.257 1.254  1.257 7.920 10.920 1.256 0.001 170.44 3
10 7 161.10 1.255 1.253  1.256 7.877 10.220 1.255 0.001 170.48 3
11 6 16520 1.264 1.256  1.261 7.898 10.720 1.260 0.003 172.88 3
12 13 166.10 1.249  1.246  1.247 7.895 11.220 1.247 0.001 178.18 3
13 5 165.50 1.245 1.243  1.246 7.878 10.840 1.245 0.001 178.51 3
14 15 181.80 1.251 1252  1.255 7.882 10.840 1.253 0.002 193.10 3
15 1 189.30 1.242 1.244 1.240 7.887 13.060 1.242 0.002 205.19 4
Ergebnisse Konfidenzintervalle
Konfidenzniveau 1 - « = 0,9
m 8.45 m 5.40 10.99
Morr 7.66 Miorr 4.90 9.96
oo 172.59 MPa 0y 162.68 183.38 MPa
0o flr Mg 161.70 184.53 MPa
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