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Kurzfassung

Bariumtitanat-basierte Elektrokeramiken erfahren bei der Curie-Temperatur (z.B. ca.
125°C) eine Phasenumwandlung. Dabei verandern sie nicht nur ihre elektrischen, sondern
auch die mechanischen Eigenschaften. Bei Materialien mit einem positiven Temperatur-
koeffizienten (PTC-Materialien), die Ublicherweise auf Bariumtitanat-Basis hergestellt
werden, ist gerade der hochohmige Bereich (iber der Curie-Temperatur hinsichtlich
mechanischer Eigenschaften nur wenig untersucht. In dieser Arbeit wurde eine aus-
gewdhlte PTC-Masse mit dem biaxialen ,Ball-on-3-Balls-Test” (B3B-Test) auf Festigkeit
gepruft, sowohl bei Raumtemperatur als auch bei 200°C. Es konnte eine geringe
Festigkeitssteigerung (um 7%), bei gleichzeitigem signifikanten Abfall des Weibull-Moduls
festgestellt werden. Zusatzlich wurden die Einfliisse von Luftfeuchtigkeit und Prif-
geschwindigkeit untersucht. Hierbei stellte sich heraus, dass die Festigkeit mit zu-
nehmender Luftfeuchtigkeit stark abnimmt. Auch kleinere Spannungsraten fiihren zu
geringeren Festigkeitswerten (um bis zu 22%). Das beweist, dass unterkritisches
Risswachstum auftritt.

Eine weitere wichtige bruchmechanische KenngréBe bei Keramiken stellt die
Bruchzahigkeit dar. Ausgehend von dem Wunsch, diese KenngréRe an Originalbauteilen
und daruber hinaus bei unterschiedlichen Temperaturen moglichst einfach bestimmen zu
kénnen, lag das methodische Hauptziel dieser Arbeit in der Ubertragung der bestehenden
genormten ,Surface-Crack-in-Flexure“-Methode (SCF-Methode) auf scheibenférmige
Proben in Kombination mit dem B3B-Test. Die Vorgangsweise wurde zunachst bei
Raumtemperatur an einem gut untersuchten linear-elastischen Referenzmaterial, namlich
Siliziumnitrid, analysiert. Im Vergleich zu herkdmmlichen standardisierten Zahigkeits-
messmethoden ergab die modifizierte SCF-Methode (ibereinstimmende Bruchzahigkeits-
Werte fir Siliziumnitrid. Schlieflich wurde die Bruchzdhigkeitsmessung am nicht linear-
elastischen PTC-Material sowohl bei Raumtemperatur als auch deutlich Giber der Curie-
Temperatur durchgefiihrt. Sowohl die standardisierte, als auch die modifizierte SCF-
Methode ergaben {bereinstimmende Bruchzdhigkeitswerte. Aufgrund einer
fraktographischen Besonderheit bei 200°C lassen sich die AnfangsrissgroBen und somit
die Bruchzahigkeitswerte mit (iberraschend geringer Streuung bestimmen.



Abstract

Barium titanate - based electro-ceramics show a phase transformation at the so-called
Curie temperature. Due to this transformation they change their electrical, but also their
mechanical properties. For materials exhibiting a positive temperature coefficient
(PTC materials), which are based on barium titanate, the high-resistance region above the
Curie temperature with respect to mechanical properties is poorly investigated. In this
work, the strength of a selected PTC material was tested with the biaxial “Ball-on-3-Balls”
test (B3B test), both at room temperature and at 200 °C, i.e. well above the Curie
temperature. A slight increase in strength could be observed with a concurrent significant
decrease of the Weibull modulus. Furthermore, the influence of air moisture and test
speed has been studied. It emerged that the strength decreases strongly with increasing
humidity. In addition, smaller testing rates lead to lower strength values by up to 22 %,
which proves clearly subcritical crack growth.

Another important fracture mechanical property for ceramics is the fracture toughness.
Based on the request to determine the fracture toughness on original components and
moreover at different temperatures as simply as possible, the methodic main objective of
this work was the modification of the existing standardized “Surface-Crack-in-Flexure”
method (SCF method) on disk-shaped samples in combination with the B3B test. First the
procedure was analyzed at room temperature on a well-studied linear elastic reference
material, namely silicon nitride. In comparison with conventional measuring techniques
for toughness, the results of the modified SCF method agree well with the fracture
toughness-values for silicon nitride. Finally, the fracture toughness measurement was
performed both at room temperature and well above the Curie temperature of the non-
linear-elastic PTC material. Both the standard, as well as the modified SCF method yielded
matching toughness values. Due to a specific fractographic feature at 200°C, the initial
crack sizes and therefore the fracture toughness values could be determined with
surprisingly low scatter.
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1. Einleitung

Keramiken sind sprode. Im Vergleich zu Metallen kénnen sie Spannungen nicht durch
plastische Verformung abbauen. Ausgehend von Defekten im Geflige, an denen
Spannungstiberhohungen auftreten, breiten sich Risse aus. Das Versagen durch Bruch tritt
bei Keramiken unvorhergesehen, meist einhergehend mit dem Verlust der Funktions-
fahigkeit, auf.

Die Kenntnis bruchmechanischer Eigenschaften ist zur Beurteilung der Zuverlassigkeit von
keramischen Bauteilen unentbehrlich. Die Festigkeit und die Bruchzahigkeit einer Keramik
stellen hierbei entscheidende KenngroRen dar. Es bestehen einige standardisierte
Methoden zur Messung dieser KenngréRen, wobei dafiir meist balkenformige Standard-
proben bendtigt werden. Die Herausarbeitung von Standardproben aus Bauteilen, oder
die explizite Herstellung dieser, ist mit einigen Nachteilen verbunden. Einerseits muss
natiirlich mit entsprechendem Zeit- und Kostenaufwand gerechnet werden, andererseits
konnen bei der Bearbeitung der Standardproben Defekte in die Oberflache eingebracht
werden, die das Ergebnis der Festigkeitsmessung beeinflussen kdnnen. Darliber hinaus ist
es von groBem Interesse gerade die Festigkeit an bauteilnahen Geometrien, oder noch
besser direkt an Originalbauteilen, prifen zu kénnen.

Am Institut fur Struktur- und Funktionskeramik der Montanuniversitat Leoben (ISFK)
wurden Festigkeitsprifmethoden fiir unterschiedliche Probengeometrien realisiert. So
eignet sich der 4-Kugel-Versuch (bzw. B3B-Test) hervorragend fiir die biaxiale Priifung von
scheiben- und plattenformigen Proben oder Bauteilen [1, 2]. Auch fir kugelformige
Proben, z.B. fiir keramische Walzkorper in Kugellagern, besteht bereits die Moglichkeit
die Festigkeit mit dem Kerbkugelversuch (engl. Notched Ball Test bzw. NBT) zu ermitteln.
Mit einer modifizierten SCF-Methode kann mittlerweile sogar die Bruchzahigkeit an
gekerbten Kugeln geprift werden [3, 4].

Ausgehend von friiheren Festigkeitsmessungen mit dem B3B-Test an scheibenformigen
PTC-Bauteilen in Abhangigkeit von der Temperatur entstand die Motivation auch die
Bruchzdhigkeit des PTC-Materials an Originalbauteilen und dariiber hinaus bei
unterschiedlichen Temperaturen moglichst einfach bestimmen zu kénnen.

Die Besonderheit der bariumtitanat-basierten Elektrokeramik liegt in der Phasen-
umwandlung bei der sogenannten Curie-Temperatur, die nicht nur die elektrischen,
sondern auch die mechanischen Eigenschaften verandert. In einer Diplomarbeit am ISFK
wurde festgestellt, dass PTC-Materialien Uber der Curie-Temperatur, d.h. im
hochohmigen Zustand, eine signifikant hohere Festigkeit als bei Raumtemperatur auf-
weisen [5]. Dieses Ergebnis wird fiir die ausgewdhlte PTC-Masse A197 Uberprift und



zusatzlich wird auf die Einfllsse von Luftfeuchtigkeit und Prifgeschwindigkeit im Hinblick
auf unterkritisches Risswachstum eingegangen.

Das methodische Hauptziel dieser Arbeit ist die Ubertragung der bestehenden SCF-
Methode auf scheibenférmige Proben, die mit dem B3B-Test auch bei unterschiedlichen
Temperaturen beansprucht werden. Die Vorgangsweise wird zunachst bei Raum-
temperatur an einem gut untersuchten linear-elastischen Referenzmaterial, namlich
Siliziumnitrid, analysiert und zur Verifizierung mit Ergebnissen der standardisierten
Messmethoden fiir die Bruchzahigkeit verglichen. SchlieRlich soll die Bruchzahigkeits-
messung am nicht linear-elastischen PTC-Material sowohl bei Raumtemperatur als auch
deutlich Gber der Curie-Temperatur erfolgen.



2. Grundlagen

In diesem Kapitel werden die wichtigsten theoretischen Grundlagen zu den durch-
gefihrten Experimenten angefiihrt und die relevanten Versuchsanordnungen be-
schrieben.

2.1. Biaxiale Festigkeitspriifung an Scheiben (B3B-Test)

Der 4-Kugel-Versuch (engl. Ball-on-3-Balls bzw. B3B-Test) stellt eine zuverlassige,
kostengiinstige und schnelle Methode zur biaxialen Festigkeitsprifung sproder Werk-
stoffe dar. Unter typischen Betriebsbelastungen versagen Bauteile oft unter mehr-
achsigen Spannungszustdnden (z.B. durch thermische Spannungen). Aus diesem Grund ist
bei Keramiken eine biaxiale Festigkeitsprifung der Ublichen einachsigen Biegepriifung
vorzuziehen. Zudem koénnen gesinterte scheibenférmige Bauteile beim 4-Kugel-Versuch
ohne Bearbeitung direkt gepriift werden. Ein weiterer Vorteil im Vergleich zum
Biegeversuch besteht darin, dass die Randzonen, vor allem Kanten, die aufgrund der
Bearbeitung haufig bruchauslésende Defekte aufweisen, bei dieser Priifmethode nicht
belastet werden [1, 6].

In Abb. 2.1 ist ein schematischer Aufbau des 4-Kugel-Versuchs zu sehen. Die Probe wird
mithilfe einer Schablone auf drei gleich groRen, sich berihrenden Stiitzkugeln, die ein
gleichseitiges Dreieck bilden, zentriert. Nach Aufbringen der Vorkraft (maximal 10 % der
zu erwartenden Bruchkraft, typischerweise 10 N fiir die in dieser Arbeit verwendeten
Proben) wird die Schablone nach Entfernen des Einlegekeils vorsichtig abgesenkt.
AnschlieBend wird die Kraft mittig (iber die Lastkugel gleichmaRig steigend eingeleitet bis

die Probe bricht.
‘ Vorkraft

Stempel

Stutzkugeln
robe

Lastkugel

Schablone

Einlegekeil

Auflager

Abb. 2.1: Skizze der Prifvorrichtung fiir den B3B-Test. Zur genauen Positionierung von Last- und
Auflagerkugeln, sowie der Probe, wird eine absenkbare Schablone verwendet [7].



Fir die maximale Zugspannung o (Prifspannung) gegenliber der Lastkugel gilt in
Abhangigkeit der Prifkraft F und der Probendicke t:

o =f(a,6,V)t£2 (1)

t
Der dimensionslose Vorfaktor f hangt vom Probendickenverhiltnis o :E' vom Auflager-

Ra
radienverhaltnis 8 =?, wobei R den Probenradius und R, den Auflagerradius bezeichnet,

und der Querkontraktionszahl des untersuchten Materials v ab.

Die Berechnung der Priifspannung beim 4-Kugel-Versuch ist sehr aufwendig und nur mit
numerischen Verfahren (FEM) moglich. Durch Definition von Standardprifbedingungen
kann die Zahl der Einflussparameter deutlich reduziert werden und eine einfache
analytische Funktion zur Approximation herangezogen werden. Dabei hat die
Probendicke t den starksten Einfluss auf die Prifspannung. In Tab.1 sind die
Einflussparameter auf den dimensionslosen Vorfaktor f und somit auf die maximale
Zugspannung in der Probe angefiihrt. Unter dem Punkt b) der Tab. 1 finden sich die
Gultigkeitsbereiche fiir Standardprifbedingungen [7, 8].

Tab. 1: Einflussparameter und Standardpriifbedingungen fiir den 4-Kugel-Versuch [7]

a) Parameter, die Einfluss auf f haben kénnen

Parameter Symbol Einheit Gultigkeitsbereich
Radius der Probe R m 21 mm
Dicke der Probe t m >0,2 mm
Elastizitatsmodul der Probe E MPa > 50 GPa
Querkontraktionszahl der Probe v - 0,1<v<04
Radius der Auflagerkugeln Rk m Rk~0,6 R—0,8R
Elastizitdtsmodul der Auflagerkugeln Ex MPa E=210GPa
Querkontraktionszahl der Auflagerkugeln Vi - Ve =0,33
Radius der Lastkugel R: m R«=R;
Elastizitatsmodul der Lastkugel E MPa E=210GPa
Querkontraktionszahl der Lastkugel v, - v,=0,33
Auflagerradius R, m Ro = 2\/§RK

3
Reibungskoeffizient zwischen )
Auflagerkugeln und Probe H ) Rollreibung
Prifkraft F N in [7] definiert




Tab. 1: Fortsetzung

b) Parameter die unter Standardpriifbedingungen Einfluss auf f haben

t
Probendickenverhaltnis a= E - 01<a<0,5"
. . Ra
Auflagerradienverhiltnis 6= F - 0,7<6<0,9
Querkontraktionszahl der Probe v - 0,1<v<0,4

Ya=0,2 - 0,4 wird als besonders giinstige Probenform empfohlen

Die Auswertung der Prifspannung unter Standardprifbedingungen erfolgt nach
Gleichung (2) mit den dazugehorenden Fitkonstanten aus Tab. 2, wobei fiir exakte Werte
der Querkontraktionszahl v eine lineare Interpolation vorgenommen werden kann:

2 3
Ci1+ C0 + C3” + ca0
fla,8,v) = cot — 22" 2 Z (1+ceB) (2)
1+ csa

Tab. 2: Fitkonstanten fiir Gleichung (2) [7]

v |00 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
c 42,24 44,50 45,07 48,72 50,60 49,74 52,72
¢ 499,46 532,09 538,14 592,59 618,42 602,64 645,51
cs -11,69 -12,53 -13,07 -14,14 -14,86 -15,22 -16,12
¢ 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

2.1.1. Statistische Beschreibung der Festigkeit bei Keramiken (Weibullverteilung)

Die Festigkeitsmessung einer Serie von keramischen Proben ergibt immer Festigkeits-
werte mit einer mehr oder weniger stark ausgepragten Streuung. Diese Tatsache beruht
auf der GroRenverteilung der bruchauslosenden Defekte im gepriiften Probenvolumen.
Wahrend bei Metallen die Festigkeit als Werkstoffkennwert angegeben werden kann,
mussen fir die Festigkeitsbestimmung bei keramischen Werkstoffen statistische
Methoden herangezogen werden um eine Versagenswahrscheinlichkeit bei einer
bestimmten Belastung angeben zu kdonnen [9, 10].

Ausgehend von der , weakest link“ Hypothese wird fir die Versagenswahrscheinlichkeit
F(V,o) in den meisten Fallen die Weibullverteilung angenommen:




F(\/,o)=1-exp{-1(ijm} (3)
Vo \ oo

Die Weibull-Parameter m und o, werden mit der Maximum-Likelihood-Methode aus den
Bruchspannungen der Einzelversuche ermittelt. Die grafische Darstellung der Mess-
ergebnisse erfolgt Gblicherweise im sogenannten Weibulldiagramm nach Gleichung (4),
sodass der Weibull-Modul m als Geradensteigung und die charakteristische Festigkeit oy
als Nullstelle interpretiert werden kann [10-13].

In Inizmln2 (4)
1-F oo

2.2. Bruchmechanik

Die Aufgabe der Bruchmechanik besteht darin, das mechanische Verhalten eines Einzel-
risses zu analysieren. Keramiken versagen aufgrund von instabilem Risswachstum
ausgehend von statistisch verteilten Fehlern im Probenvolumen, die durch den
Herstellungs- oder Bearbeitungsprozess eingebracht werden und in weiterer Folge als
Anrisse angesehen werden konnen. Bei Keramiken kann die plastische Verformung
vernachladssigt und die linear-elastische Bruchmechanik zur Beschreibung herangezogen
werden [13-15].

Bereits 1920 formulierte Griffith ein Bruchkriterium basierend auf einem Energie-
gleichgewicht, welches besagt, dass, wenn bei Fortschreiten eines Risses mehr Energie
frei wird als durch die Erzeugung neuer Oberflachen verbraucht wird, ein Riss spontan
weiterwdchst. Irwin erweiterte diese Hypothese nach dem 2. Weltkrieg, sodass das
Kriterium abhangig von der Bruchzahigkeit K. angeschrieben werden konnte [14]:

K > K- (5)

Der Spannungsintensitatsfaktor K (SIF) beschreibt das lokale Spannungsfeld an der Riss-
spitze und ist definiert als:

K = oY~/ra (6)

Dabei bezeichnet o die nominell angelegte Spannung im einachsigen Belastungsfall der
Probe ohne Riss, Y einen Geometriefaktor, der von der Ausrichtung und der Form des
Risses abhdngig ist, und a die Risslange.



Der kritische Spannungsintensitatsfaktor wird als Bruchzdhigkeit K. (engl. = fracture
toughness) bezeichnet und stellt einen Werkstoffkennwert dar. Sobald der K-Wert
Uberschritten wird, kommt es zu spontaner Rissausbreitung im Material, d.h. die Probe
bzw. das Bauteil versagt. K. ist der entsprechende kritische Spannungsintensitatsfaktor
fir eine Mode | — Belastung, welche die gefihrlichste Rissoffnungsart charakterisiert,
wobei die Kraft senkrecht zur Rissfliche angreift. Die Rissflanken kénnen auch auf
Langsscherung (Mode Il) und Querscherung (Mode Ill) belastet werden (vgl. Abb. 2.2).
Diese Belastungszustdnde sind aber weniger gefdhrlich und nur in Sonderfdllen von
technischer Bedeutung [10].

Mod_e I Mode 11 Mode I
(Opening) (In-Plane Shear) (Out-of-Plane Shear)

o i

Abb. 2.2: Risse wachsen in der Praxis meist Abb. 2.3: Darstellungen einer geraden und
unter komplizierten Spannungsfeldern wobei einer steigenden R-Kurve in Abhangigkeit von
diese durch Uberlagerung von den drei Aa = a - a;mit dem Spannungsintesitatsfaktor
charakteristischen Beanspruchungsarten, die Kz in @) und b) und mit der Energiefreisetzungs-
als Modi bezeichnet werden, beschrieben rate Gy in c) und d). a; kennzeichnet jene
werden kdnnen. Mode | ist die gefdhrlichste Risslange, bei der die Bruchzahigkeit K)o betragt
Rissoffnungsart [14]. bzw. Gjp, wenn man die Energiefreisetzungsrate

betrachtet [15].

2.2.1. Steigendes Risswiderstandsverhalten

Ideal sprode Materialien weisen bei gegebener Temperatur einen konstanten K,-Wert
beziglich der RissgroRe auf. Bei vielen Keramiken beobachtet man jedoch eine Steigerung
des K-Wertes mit wachsendem Riss bzw. steigender Risslinge. Ublicherweise wird dieses
Verhalten als sogenannte Risswiderstandkurve bzw. R-Kurve dargestellt, wobei meistens
die Energiefreisetzungsrate Gz (iber dem Rissfortschritt Aa aufgetragen wird (Abb. 2.3).
Grund fir diese Abhangigkeit der Bruchzahigkeit von der Risslange liegt in diversen
zahigkeitssteigernden Mechanismen (z.B. Rissbriickenverstarkung bei Siliziumnitrid durch



langgezogene Korner), die durch die Annahmen der linear-elastischen Bruchmechanik un-
beriicksichtigt bleiben [15]. Aus der Literatur ist bekannt, dass auch bariumtitanat-
basierte Werkstoffe ein R-Kurven-Verhalten aufweisen [16-18]. Dadurch kénnen unter-
schiedliche K,.Werte desselben Materials, gemessen mit verschiedenen Methoden,
aufgrund unterschiedlicher eingebrachter Risslangen erklart werden.

2.3. Bruchzahigkeitsprifmethoden

Die Ermittlung der Bruchzahigkeit eines Materials basiert auf dem Griffith/Irwin-Kriterium
(Glg. 5). Im Folgenden werden zwei Standardmethoden fiir Keramiken, die in dieser
Arbeit angewandt wurden, vorgestellt und miteinander verglichen.

2.3.1. SEVNB-Methode

Die SEVNB (Single-Edge V-Notched Beam) - Methode stellt zur Zeit den gangigen Standard
zur Bruchzahigkeitsermittlung von Keramiken dar und ist in der Norm ISO/FDIS 23146
(2008) festgelegt [19]. In eine Standardbiegeprobe (45x4x3 mm?®) wird ein scharfer Kerb
durch Polieren mit Rasierklingen und Diamantpolierpaste eingebracht. Danach wird im 4-
Punkt-Biegeversuch die Spannung beim Bruch im Mode | ermittelt. Durch Auswertung der
Rissgeometrie nach dem Bruch (,,post mortem®) kann der K,~Wert nach Glg. 6 berechnet
werden.

Vorteilhaft an dieser Methode sind die relativ einfache Handhabung und die gute
Reproduzierbarkeit. Der Theorie nach werden durch den Einbringungsprozess der Kerbe
Mikrorisse im Kerbgrund erzeugt, sodass der Bruch nicht direkt vom Kerbgrund ausgeht
(Abb. 2.4). Aus diesem Grund liegen die mit dieser Methode ermittelten K,.-Werte mit
kurzen Anrissen am Anfang einer eventuell bestehenden ansteigenden R-Kurve (wie z.B.
bei Siliziumnitrid).

K
3
D
P ,/
// KIC
Kerbe Mikro-Risse
Ve Jr

Abb. 2.4: Durch das Kerben von SEVNB-Proben  Abb. 2.5: Schematische Darstellung der
werden Mirkorisse ins Material eingebracht Abhangigkeit des K,--Wertes vom Kerbradius p
[20]. einer SEVNB-Probe [15].



Uberdies ist eine Abhingigkeit des K-Wertes vom Kerbgrundradius zu beobachten. Ein
Kerbradius, der groBer ist als die durchschnittliche Korngrofle des Materials, fiihrt zu
einer Uberschiatzung der Bruchzihigkeit (siehe Abb.2.5). ErfahrungsgemaR sind
Kerbradien von mindestens 3 um realistisch, somit ist die SEVNB-Methode nicht fiir sehr
feinkornige Materialien (KorngroBe < 1 um) geeignet [13].

2.3.2. SCF-Methode

Die SCF (Surface Crack in Flexure) - Methode an Balken ist in den Normen EN ISO 18756
(2005) und ASTM C1421-01b (2007) beschrieben [21], [22]. Mit einem Knoop-Harte-
eindruck wird in die spater zugbelastete Oberflache einer Standardbiegeprobe ein halb-
elliptischer Riss eingebracht. Nach Abtrag der plastischen Zone vom Harteeindruck
werden die Proben in 4-Punkt-Biegung gebrochen und die Rissgeometrie ausgemessen,
sodass die Bruchzahigkeit ausgewertet werden kann.

Die SCF-Methode hat den Vorteil, dass offensichtlich ein echter Riss in die Probe einge-
bracht wird. Im Vergleich zur SEVNB-Methode fallen die Werte fiir die Bruchzahigkeit bei
steigendem Risswiderstandsverhalten etwas héher aus [4].

Die experimentelle Durchfihrung bei diesem Verfahren ist jedoch komplexer und
zeitaufwandiger und verlangt penible Prozessfiihrungen z.B. um einen um-genauen und
planebenen Abtrag der plastischen Zone zu gewahrleisten. Problematisch kann auch die
Anfangsrissausmessung nach dem Bruch werden, vor allem bei grobkdrnigen oder
porosen Materialien. Bei fast allen Keramiken sind dazu Hilfsstellungen notwendig, wie
das Einbringen der Harteeindricke unter %° bis %°, sodass die Rissebene zur spateren
Bruchebene etwas verkippt ist, oder die Verwendung von Risseindringfarbe.

2.4. Unterkritisches Risswachstum

Wenn Risse bei einem Spannungsintensitatsfaktor unter der Bruchzahigkeit K;. wachsen
spricht man von unterkritischem Risswachstum (engl. = slow or subritical crack growth
bzw. SCCG). Dadurch kénnen Materialien versagen, auch wenn sie unter dem K,.Wert
belastet werden, indem die Risse bis zur kritischen Risslange anwachsen. Dieses
Phanomen wurde zundchst in Glasern entdeckt und konnte mit Hilfe der
Spannungsrisskorrosion unter dem Einfluss der Luftfeuchtigkeit erklart werden. Durch
Anlagerung von Hydroxidionen konnen die Bindungen eines Glasnetzwerks bei
Raumtemperatur und bei vergleichsweise kleinen Kraften aufgebrochen werden [23].
Unterkritisches Risswachstum wurde bei vielen Keramiken nachgewiesen, vor allem bei
Materialien mit glashaltiger Korngrenzenphase. Der daraus resultierende Abfall der
Festigkeit mit der Zeit muss im Hinblick auf die Zuverlassigkeit bei der Auslegung von
keramischen Bauteilen beriicksichtigt werden [13].



Die Beschreibung des unterkritischen Risswachstums erfolgt in einer doppelt-
logarithmischen Darstellung der Risswachstumsgeschwindigkeit v Gber dem Spannungs-
intensitatsfaktor K; (Abb. 2.6). Fir den Bereich | der v-K-Kurve kann eine empirische
Beziehung, das sogenannte Paris-Gesetz nach Gleichung (7), aufgestellt werden. Hierbei
bezeichnen vy und n temperatur- und umgebungsabhdngige Materialparameter. Ist der
Exponent n, oft auch als Paris-Exponent benannt, grof3, besteht fiir das Material weniger
Gefahrdung durch SCCG.

v=d—a=vO.(ﬁj (7)
dt ch
Im Bereich Il kann die Risswachstumsgeschwindigkeit durch Erhohung des

Spannungsintensitatsfaktors nicht weiter gesteigert werden, da bei hd6heren
Geschwindigkeiten die Diffusion der Wassermolekiile zur Rissspitze einen
geschwindigkeitslimitierenden Schritt darstellt. Im Bereich Il steigt v enorm an, bis die
Schallgeschwindigkeit im Material erreicht wird und der K-Wert den Wert der
Bruchzahigkeit eines Materials annimmt. Fir die Lebensdauerabschatzung von Bauteilen
ist nur der Bereich | relevant, v nimmt bei den Bereichen Il und Il bereits ziemlich grolRe
Werte an, sodass hier die Restlebensdauer relativ kurz bleibt [13, 15].
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Abb. 2.6: Chrakteristische v-Ki-Kurve  Abb. 2.7: Diagramm der Ergebnisse von Tests mit
zur Beschreibung von konstanter Spannungsrate an Aluminiumoxid. Aufgetragen
unterkritischem Risswachstum. ist der Mittelwert der Festigkeit oy tiber der Spannungs-
Unter einem Schwellwert K, tritt rate ¢ in doppelt logarithmischer Darstellung [24].
kein unterkritisches Risswachstum
auf [15].

Die Ermittlung von v-K-Kurven kann indirekt durch Festigkeitsprifungen bei
unterschiedlichen Spannungsraten erfolgen. Erstmals wurde diese Versuchsflihrung von
Charles 1958 beschrieben [15]. Auch die Norm EN 843-3 schreibt zur Bestimmung der
Parameter des unterkritischen Risswachstums Biegeversuche mit Variation von
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konstanten Spannungsraten vor [25]. Mit sinkender Spannungsrate erreicht man immer
geringere Festigkeitswerte. Ab einem bestimmten Grenzwert fir 6 kann ein einfacher
Zusammenhang in Form eines Potenzgesetzes hergestellt und der Paris-Exponent n
ermittelt werden [13]:

1
Of « 01 (8)

Beispielsweise findet sich fir Aluminiumoxidkeramiken ein Grenzwert der Spannungsrate
bei ca. ¢ =100 MPa/s. Steigt die Belastungsgeschwindigkeit Gber diesen Wert, stellt sich
ein Plateau-Wert fur die Bruchspannung of ein (vgl. Abb. 2.7). Dieser Wert wird als
Inertfestigkeit bezeichnet, bei dem kein unterkritisches Risswachstum stattfindet.

Diese Methode erlaubt es Proben mit realen Defekten im Probenvolumen zu prifen (im
Vergleich zu Messungen mit makroskopisch groBen Rissen) und ist einfach auszufiihren.
Allerdings muss im Vorhinein bekannt sein, ob das untersuchte Material mit dem Paris-
Gesetz beschrieben werden kann. Nachteilig wirkt sich auch aus, dass Priifungen mit sehr
niedrigen Spannungsraten sehr zeitintensiv und kostspielig werden, zudem hierbei sehr
teure und prazise Priifmaschinen benétigt werden.
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3. Modifizierte SCF-Methode an Scheiben

Die Motivation die SCF-Methode auf scheibenférmige Proben zu Gibertragen entstand aus
dem Wunsch Bruchzahigkeiten an Originalbauteilen, wie einem PTC, moglichst einfach
bestimmen zu kénnen. Insbesondere schien die Kombination mit dem B3B-Test sehr
vielversprechend, zudem Ergebnisse einer biaxialen Prifung besser auf typische
mehrachsige Betriebsbelastungen umgelegt werden koénnen als Ergebnisse uniaxialer
Prufverfahren und lberdies keine zusatzliche Herstellung bzw. Bearbeitung von Standard-
Biegeproben notwendig ist. Ein weiterer Vorteil besteht darin, dass der Lastfall sehr gut
definiert ist und die Bruchspannungen beim B3B-Test genau bestimmt werden kénnen,
an dieser Stelle wird noch einmal auf die entsprechende Literatur verwiesen [1, 7, 8]. Der
generelle Vorteil der SCF-Methode gegeniiber anderen K-Prifverfahren liegt in der
Einbringung eines echten Risses.

Zur K-Bestimmung in dieser neuen Anordnung wurde eine FEM-Berechnung fiir den
Geometriefaktor notwendig. Diese wurde am ISFK, mit Hilfe eines kommerziellen FE-
Programmpakets ANSYS® Workbench (Version 13) und mit der Einbeziehung des J-
Integral-Konzeptes [14], ausgefiihrt. Das FE-Modell wurde parametrisch aufgebaut. In den
Abb. 3.1 und 3.2 ist das FE-Netz einer scheibenférmigen Probe dargestellt, wobei der
Rissbereich um Vieles feiner unterteilt wurde.

0.000 10,000 20,000 {mm)

5.000 15,000

Abb. 3.1: FE-Netz einer scheibenformigen Probe mit ~ Abb. 3.2: VergoRerung des mittleren
einem Durchmesser von 20 mm. Bereichs, in dem der Riss eingebaut wird.
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Allgemein wird der K;.-Wert iber folgende Gleichung bestimmt:

e = O0gp Yam (9)
Die Bruchspannung op3s wird wie bei der Festigkeitsprifung nach Gleichung (1) eruiert.
Die Rissgrofle oder in diesem Fall die Risstiefe a muss nach dem Bruch an der Probe
ausgemessen werden. Somit bleibt die einzige Unbekannte der Geometriefaktor Y, der

eine Funktion mit folgenden dimensionslosen Abhangigkeiten darstellt:

=

Mit der Variablen a wird wie vorhin die Risstiefe, mit ¢ wird die Rissbreite

o |Q
| Q

t
sy, P,V 10
tRacpj (10)

gekennzeichnet, t steht wieder fiir die Dicke der Probe, R, fiir den Auflagerradius und v
fir die Querkontraktionszahl des untersuchten Materials. In Abb. 3.3 und 3.4 sind die
einzelnen GroRen ersichtlich. Fir die Auswertung der K.-Werte wurde jeweils der
maximale Wert fir den Geometriefaktor Y entlang der Rissfront, abhdangig vom Winkel ¢
(gekennzeichnet in Abb. 3.3), herangezogen.

Probe

Abb. 3.3: Rissparameter eines semielliptischen Abb. 3.4: Dreifach symmetrische

Oberflachenrisses nach [26]. Spannungsverteilung einer scheibenférmigen
Probe im B3B-Test mit eingezeichnetem
Auflagerradius R,.

Die FEM-Berechnung fand fiir die in Tab. 3 angegebenen Parameterbereiche statt. Das
Ra
Auflagerradienverhaltnis 8 =F= 0,87 floss als Konstante in die Berechnung ein (R steht

fir den Scheibenprobenradius, der mit 10 mm angenommen wurde). Fiir die RissgroRe
wurde ein durchschnittlicher Riss in Siliziumnitrid, ausgehend von einem Knoop-
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Harteeindruck mit 10 kg Last, angenommen. Die GréBen fir diesen Standardriss sind
ebenfalls der Tab. 3 zu entnehmen.

Tab. 3: Parameterbereiche und StandardrissgroBen fiir die Y-Berechnung fiir die modifizierte
SCF-Methode mittels FEM

Parameterbereiche

a Verhiltnis: Probendicke t
RissgroRenverhaltnis 05s—<1 ) 0,05< — <0,35
c zu Auflagerradius R,
Verhaltnis: Risstiefe zu a Querkontraktionszahl der
] 0,01<— <04 0,1<v<04
Probendicke t Probe
StandardrissgréBen fiir Siliziumnitrid
Risstiefe a 100 pum Querkontraktionszahl v 0,3
Rissbreite 2¢ 300 um Probendicke t 3 mm

Das Ergebnis fiir den Geometriefaktor liber die ganze Rissfront fir den Standardriss ist
graphisch in Abb. 3.5 dargestellt. AuBerdem wurde ein Vergleich mit der Auswertung
nach Newman und Raju [27] fur den Geometriefaktor beim Biegebalken, entsprechend
den Normen fir die SCF-Methode angestellt. Der Verlauf abhdngig von der Position an
der Rissfront ist ebenso in Abb. 3.5 ersichtlich. Die Abhangigkeiten des Geometriefaktors
bei Newman und Raju sind sehr ahnlich, der Unterschied liegt tatsachlich nur in der

-

Die GroRe b kennzeichnet dabei die Probenbreite der Oberflache des Biegebalkens, in
welche der Harteeindruck eingebracht wird. Die anderen GrolRen entsprechen denselben

Geometrie der Priifkorper:

7 7’

olQ
~ | Q

,<,0,v=0,3j (11)

S| o

wie bei Gleichung (10) erldutert.
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Abb. 3.5: Geometriefaktor Y abhéngig von Winkel ¢ (gekennzeichnet in Abb. 3.3) berechnet mit
FEM fir die Scheibengeometrie (blau) und nach Newman und Raju fiir die Balkengeometrie (rot)
im Vergleich. Die groBeren Werte fiir Y sind um die Position A anzutreffen, die Rissausbreitung
geht von der Position mit dem gréRten Geometriefaktor aus.

Die FE-Berechnung des Geometriefaktors ging davon aus, dass der Riss selbst perfekt in
der Mitte positioniert und optimal nach der Spannungsverteilung (vgl. auch Abb. 3.4)
ausgerichtet war. Die beste Orientierung des Risses liegt dann vor, wenn die gedachte
Verldangerung einer Rissspitze genau zu einer der drei Stitzkugeln zeigt und die Verlanger-
ung auf der anderen Rissspitze genau zwischen den Ubrigen zwei Stitzkugeln zu liegen
kommt. Folgend musste der Einfluss der Rissposition zusatzlich untersucht werden. Zum
einen wurde eine Abweichung von der Mitte durch den Parameter Ax betrachtet, zum
anderen die Abweichung von der optimalen Ausrichtung im Spannungsfeld durch den
Verkippungswinkel 8 (Abb. 3.6).

Abb. 3.6: Darstellung der moglichen Fehler der
Rissposition im FE-Netz
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Beim Einbringen der Harteeindriicke in die Mitte der Scheiben wurde die maximale
Abweichung im Versuch von = 0,4 mm detektiert. Die Fehlerabweichung in Abhangigkeit
von der Position des Risses von der Mitte ist in Abb. 3.7 Ubersichtlich dargestellt. Bis zu
einer Abweichung von * 0,3 mm besteht ein Fehler von kleiner als -2%. Bei der
Rissorientierung bezlglich des dreifach symmetrischen Spannungsfeldes ist nur die
Abweichung von 0 bis + 30° relevant. In Abb. 3.8 ist aus diesem Grund der Arbeitsbereich

rot umrandet.

Abb. 3.7: Fehlerabweichung in Abhdngigkeit vom Parameter Ax. Bis zu einer Abweichung von

2,00 -
P Praxis -
~ 7
0,00 ﬁa
T -2,00
5 /
3 400 /
~N
a2
5 -600 \
-8,00 N
-10,00
-1000 -500 0 500
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+ 0,3 mm besteht ein Fehler von kleiner als -2%.
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Abb. 3.8: Fehlerabweichung in Abhangigkeit vom Verkippungswinkel 6 und unterschiedlichen

Werten von Ax. Der Fehler wird trotzdem nicht groRer als -2%.
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4. Verwendetes Probenmaterial

4.1. Siliziumnitrid

Siliziumnitrid findet durch die hervorragende Kombination seiner Materialeigenschaften
zunehmend Anwendung in den verschiedensten Bereichen und ist bereits seit den
siebziger Jahren Gegenstand intensiver wissenschaftlicher Untersuchungen [10]. Als
linear-elastisches Referenzmaterial ist Siliziumnitrid zur Verifizierung von neuen Test-
methoden sehr gut geeignet [28, 29].

In dieser Arbeit wurden Proben eines heiRgepressten Siliziumnitrids der Firma FCT
Ingenieurkeramik (Rauenstein, Deutschland) fiir Zahigkeitsmessungen herangezogen um
die modifizierte SCF-Methode zu (berprifen. Die mechanischen Eigenschaften der
verwendeten Siliziumnitridkeramik mit dem Eigennamen FSNI-grau sind in Tab.4
zusammengefasst. Die Querkontraktionszahl fir die Auswertung der biaxialen Versuche
wurde mit 0,27 nach Datenblattern von vergleichbaren Siliziumnitridqualitaten
angenommen [30]. Sowohl die Scheibenproben fir die biaxiale mechanische Priifung
(Abb. 4.1) als auch die Standard-Biegeproben wurden aus heiRgepressten Scheiben mit
den MaRen @ 250x5 mm® entnommen und auf die erforderliche Dicke geschliffen. Eine
Oberflache der Scheibenproben lag im geldppten Zustand vor, die Oberflaiche der
Biegeproben an der Zugseite hingegen wurde nach EN 843-1 mit einer Schleifscheibe der
Kérnung D15 bearbeitet. Abb. 4.2 zeigt eine REM-Gefligeaufnahme von FSNI-grau [31].

Tab. 4: Am ISFK gemessene mechanische Eigenschaften von FSNI-grau [32]

Statischer Elastizitatsmodul 297 +1,9 [GPa]
Wahre Harte H (mit HV5 ermittelt) 15,5+0,3 [GPa]
Bruchzahigkeit (SEVNB - Standardproben 45x4x3 mm?®) 50+0,2 [MPa-m”|
Dichte 32031 [kg/m’]

Abb. 4.1: Siliziumnitrid-Scheibenproben fiir Abb. 4.2: Geflige von FSNI-grau
biaxiale mechanische Prifung (plasmageatzt) [31]
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4.2. PTC-Material

Eine PTC-Keramik (engl. PTC = Positive Temperature Coefficient) wird durch ihren
temperaturabhangigen Widerstand charakterisiert, der innerhalb einer relativ engen
Temperaturspanne bis zu sieben GréBenordnungen zunehmen kann. Dieser sogenannte
PTC-Effekt kommt nur in ferroelektrischen Materialien vor und korreliert mit der Curie-
Temperatur Tc. Als Grundmaterial wird donatordotiertes polykristallines Bariumtitanat
verwendet, wobei abhadngig von den unterschiedlichen Beimengungen die Curie-
Temperatur angehoben oder gesenkt werden kann [33-35].

Die verwendeten PTC-Proben der Firma EPCOS (TDK-EPC Corporation, Deutschlandsberg,
Osterreich) mit der Kennzeichnung A197 werden als Motorstart-Applikation z.B. in
Kihlschrank-Kompressoren eingebaut. Nach dem Starten des Kompressors erwarmt sich
der PTC-Widerstand und schaltet dadurch bei einer bestimmten Temperatur die
Hilfswicklung, die die Anlaufphase des Asynchronmotors unterstiitzt, verzogert ab. Kihlt
der PTC ab und erreicht seinen niederohmigen Zustand wird die Hilfswicklung fir den
nachsten Startvorgang wieder freigegeben [36].

Zur Messung der bruchmechanischen Eigenschaften dieses PTC-Typs kamen sowohl
Standard-Balkenproben (Abb. 4.3), aus Bulk-Material herausgearbeitet, als auch
Scheibenproben mit den durchschnittlichen MalRen von @ 19,4x3,2 mm? im ,as sintered“-
Zustand zum Einsatz.

@ T4 O BaZ* O 02

Abb. 4.3: PTC-Biegeproben weisen Abb. 4.4: Perowskit-Strukturaufbau von
herstellungsbedingt eine geringere Dichte als Bariumtitanat [37]
Scheibenproben auf.

4.2.1. Struktur und Phasenumwandlungen von Bariumtitanat

Der Kristallaufbau von Bariumtitanat entspricht einer Perowskitstruktur, die lonen in der
Einheitszelle sind dabei wie in Abb. 4.4 dargestellt angeordnet. Oberhalb der Curie-
Ubergangstemperatur (bei ca. 120°C) ist die Einheitszelle ideal kubisch und das Material
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paraelektrisch. Unterhalb der Curie-Temperatur wird diese zu einer tetragonalen
Modifikation der Perowskitstruktur verzerrt, wobei ein spontaner Dipol durch die
Ladungsverschiebungen in Richtung der c-Achse entsteht und der Werkstoff ferro-
elektrisch wird. Weitere Umwandlungen finden bei ca. 0°C zu einer orthorhombischen
und bei ca. -90°C zu einer trigonalen Perowskit-Modifikation statt [34, 38].

4.2.2. Gefiige und Eigenschaften bei RT

Um das Geflige des verwendeten Materials zu charakterisieren wurden Porositats- und
KorngroRenmessungen am Balken- als auch am Scheibenmaterial durchgefiihrt, die
Ergebnisse sind in Tab. 5 zusammengetragen.

Die Porositat wurde jeweils an 10 Aufnahmen, auf einer Gesamtflache von ca. 0,94 mm?,
auf beiden Probengeometrien separat untersucht. In Abb. 4.5 ist eine lichtmikroskopische
Aufnahme eines Schliffes vom Scheibenmaterial zu sehen, wobei die detektierten Poren
griin hinterlegt sind. Der Helligkeitsschwellwert fir die automatische Intensitats-
auswertung wurde so gewihlt, dass die dunklere Phase nicht als Poren detektiert werden
konnte.

Tab. 5: Am ISFK gemessene Gefligeparameter vom PTC-Material A197

Porositat KorngroRRe
Balkenproben 3,57£0,77 % 513+0,43 pum
Scheibenproben 2,57+0,27 % 5,13+0,32 pum

Um das Korngeflige sichtbar zu machen, wurden polierte Schliffe mit verdiinnter HF-
Saure einige Sekunden lang gedtzt (siehe Abb. 4.6). Die Auswertung mit dem Linien-
schnittverfahren von jeweils 10 Aufnahmen (ca. 60 Kérner pro Aufnahme) pro Proben-
geometrie ergab dieselbe mittlere KorngroRe.

Die mechanischen Eigenschaften des verwendeten PTC-Materials sind in Tab.6
zusammengefasst. Die hohere Dichte der Scheibenproben, die viel besser gepresst und
gesintert werden konnen, ist somit durch den Herstellungsprozess leicht erklarbar, was
durch die geringere Porositat zusatzlich unterstrichen wird.

Die Messprotokolle zur Charakterisierung des PTC-Materials sind im Anhang B angefiihrt.

Tab. 6: Am ISFK gemessene mechanische Eigenschaften vom PTC-Material A197

Wahre Harte H (mit HV1 ermittelt) 5,4+0,2 [GPa]
Bruchzahigkeit (SEVNB - Standardproben 45x4x3 mm?) 1,27 +0,03 [MPa-m”]
Dichte Balkenproben 5418 +6 [kg/m?]
Dichte Scheibenproben 5483 + 14 [kg/m?]
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Abb. 4.5: Lichtmikroskopische Aufnahme vom Abb. 4.6: Lichtmikroskopische Aufnahme vom
ungeétzten Schliff einer PTC-Scheibenprobe mit  geatzten Schliff einer PTC-Scheibenprobe, die
Porositatsauswertung. Die Poren sind griin die Korngrenzen deutlich erkennen lasst.
markiert.

4.2.3. Anderung der mechanischen Eigenschaften iiber der Curie-Temperatur

Ausgehend von den unterschiedlichen Kristallstrukturen von Bariumtitanat, wie unter
4.2.1. erlautert, stellt sich die Frage, inwieweit sich die mechanischen Eigenschaften des
PTC-Materials aufgrund der technisch wichtigsten Phasenumwandlung bei der Curie-
Temperatur verandern.

Von |. Hahn wurde bei PTC-Materialien ein temperaturabhangiger Elastizitditsmodul mit
zwei unterschiedlichen Methoden gemessen. Die Ergebnisse zeigten im Bereich des
Phaseniibergangs einen Anstieg des E-Moduls um etwa 100% (Abb.4.7). Die
Bruchzihigkeit hingegen soll bei Uberschreiten der Curie-Temperatur sinken [39-41].
Auch die Festigkeit der Kaltleitermaterialien andert sich beim Phasenibergang, wie unter
[42] und [5] experimentell nachgewiesen wurde. Sowohl die Biegefestigkeitspriifung, wie
auch der B3B-Test an Scheiben (Abb. 4.8) ergaben denselben Trend zu steigender
charakteristischer Festigkeit um ca. 15 % und fallendem Weibullmodul bei zunehmender
Temperatur.
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Young's modulus of PTC-ceramics
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Abb. 4.7: Darstellung eines experimentell bestimmten Verlaufes des E-Moduls als Funktion der

Temperatur [39].
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Abb. 4.8: Auftragung der Festigkeitswerte vom B3B-Test an Scheiben bei Raumtemperatur und
bei 200°C mit den entsprechenden Weibullgeraden. Der Festigkeitsanstieg bei 200°C gegentiber
der Messserie bei 20°C ist statistisch signifikant, gleichzeitig fallt der Weibullmodul [5].



5. Versuchsdurchfiihrung und Ergebnisse

Die Ausflihrung des experimentellen Teils ist in drei separate Abschnitte gegliedert. Der
erste Abschnitt handelt von den Festigkeitsmessungen am PTC-Material mit unterschied-
lichen Priifbedingungen. Die beiden anderen Abschnitte beschreiben die durchgefiihrten
Zahigkeitsmessungen, zum einen am Siliziumnitrid und zum anderen am PTC-Material.

5.1. Festigkeitspriifung vom PTC-Material

Die biaxiale Festigkeitspriifung an PTC-Scheiben bei Raumtemperatur wurde mit einer
Universalprifmaschine Z010 der Fa. Zwick durchgefiihrt (Abb. 5.1). Fir die vorliegende
Scheibengeometrie (@ 19,4x3,2 mm?) konnte ein bereits bestehendes 4-Kugel-Lager mit
der Bezeichnung ,9E“ verwendet werden. Entsprechend den Standardprifbedingungen
wurden Kugeln aus Kugellagerstahl mit einem Radius Rx = 7,54 mm gewahlt, die einen
Auflagerradius R, von 8,7 mm bilden (Abb.5.2). Fir die Auswertung der Festigkeiten
wurde die Querkontraktionszahl des PTC-Materials mit v= 0,29 angenommen. Die
prinzipielle Vorgehensweise der Festigkeitsmessung und Auswertung ist im Grund-
lagenkapitel 2.1. ausfiihrlich geschildert.

Abb. 5.1: Universalprifmaschine ZWICK® Z010  Abb. 5.2: 4-Kugel-Lager fiir B3B-Prifung bei
Raumtemperatur mit gebrochener und
ungebrochener PTC-Scheibe (Bezeichnung: 9E)
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Um auf die Einflisse von Luftfeuchtigkeit und Prifgeschwindigkeit im Hinblick auf unter-
kritisches Risswachstum ndher einzugehen, wurden die B3B-Versuche bei drei
unterschiedlichen Anordnungen der Priifbedingungen ausgefiihrt:

1. Festigkeitsprifung an Luft mit hoher Spannungsrate
2. Festigkeitsprifung an Luft mit niedriger Spannungsrate
3. Festigkeitsprifung in Wasser mit niedriger Spannungsrate

Diese drei Anordnungen gewahrleisten den Vergleich der Festigkeitsmessungen sowohl
bei unterschiedlichen Spannungsraten, als auch in unterschiedlichen Medien.

Flr die Festigkeitsmessung bei 200°C, also deutlich (iber der Curie-Temperatur des PTC-
Materials, musste ein anderer Priifaufbau realisiert werden. Durch den Einsatz einer
Temperaturkammer der Fa. Carbolite (Modell CTC60/400) war die Verwendung einer
Spindelprifmaschine der MIDI-Serie von der Fa. Messphysik Materials Testing GmbH
zweckmaRBiger. Fir diesen Aufbau wurde ein eigenes Lager mit der Bezeichnung HT
angefertigt (siehe Abb. 5.3 und 5.4).

Die Messprotokolle zur Festigkeitspriifung des PTC-Materials sind im Anhang C angeflhrt.

Abb. 5.3: Temperaturkammer bei gedffneter Abb. 5.4: Lager fiir B3B-Priifung in der
Tir, die Stempel der Spindelprifmaschine Temperaturkammer mit PTC-Scheibe
werden durch Ausnehmungen in das Innere (Bezeichnung: HT)

geflihrt. Zwischen den Stempeln ist das

Auflager zu sehen, welches zusétzlich auf einen

Metallblock gestellt werden musste um die

notwendige Hohe zu erreichen.
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5.1.1. Festigkeitspriifung bei Raumtemperatur (mit unterschiedlichen Lastraten und in
unterschiedlichen Medien)

Tab. 7 zeigt zusammenfassend die Ergebnisse der unterschiedlichen Festigkeitsmessung-
en bei Raumtemperatur. Mit fallender Spannungsrate oder steigender Luftfeuchtigkeit
bzw. Anwesenheit von Wasser ist die Tendenz zu fallender charakteristischer Festigkeit gy
eindeutig zu erkennen. Der korrigierte Weibull-Modul my,,, soll laut Norm EN 843-5 [11]
angegeben werden und unterscheidet sich vom unkorrigierten insofern, dass die Anzahl
der gepriften Proben in Bezug auf die Grundgesamtheit berlcksichtigt wird. Unter-
kritisches Risswachstum nimmt bei bariumtitanat-basierten Werkstoffen somit offen-
sichtlich eine wichtige Rolle ein. Das Diagramm in Abb. 5.5 zeigt die Weibull-Auftragungen
der gemessenen Serien, die jeweils mit einer Geraden angenahert sind.

Die Spannungsraten ¢ [MPa/s] wurden ausgehend von der Zeit zum Bruch, nach
folgender Formel zuriickgerechnet:

. (Fs-Fy)-
0=(B V)UB

12
ss-Fs (12)

Dabei bezeichnet Fz die Kraft beim Bruch, F, die aufgebrachte Vorkraft, oz die
aufgebrachte Spannung und s die Zeit bis zum Bruch.

Tab. 7: Festigkeitswerte vom PTC-Material A197 bei unterschiedlichen Priifbedingungen

Anzahl der ) charakteristische Weibull-
An- . Umgebungsmedium, | Spannungsrate o
gepriften . . Festigkeit Modul
ordnung rel. Luftfeuchtigkeit o [MPa/s]
Proben o, [MPa] Miorr [-]
109 22,4
1 30 Luft, 14% 29,1+0,7
[108 — 111] [17,5 - 28,6]
101 17,5
1 30 Luft, 51% 27,2+0,8
[100 -103] [13,7 -22,4]
96 18,5
2 15 Luft, 19% 0,073 £ 0,002
[94 —99] [13,1-26,6]
85 16,3
3 15 Wasser, 100% 0,078 + 0,001
[83 —88] [11,5-23,5]
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Weibulldiagramm PTC—-A197
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h

® Wasser, 0= 0,078 MPa/s
® Luft, =0,073 MPa/s, 19%
® Luft, 0= 27,2 MPa/s, 51%
e Luft, 0=~ 29,1 MPa/s, 14%

th
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-------------- Konfidenzintervall 90%

100 110

=0 80

Festigkeit o [MPa]

Abb. 5.5: Weibullauftragung der bei Raumtemperatur gemessenen Festigkeitswerte

Aus den Daten der Festigkeitspriifung an Luft bei niedriger und hoher Spannungsrate
konnte ein Grenzwert fir den Paris-Exponenten n ermittelt werden. Wie in Kapitel 2.4.
beschrieben, nutzt man die doppelt logarithmische Darstellung der Festigkeit, in unserem
Fall gy, Uber der Spannungsrate ¢ (siehe Abb. 5.6). Der aus der Steigung der durch-
gelegten Gerade berechnete Paris-Exponent ergab einen Wert von n = 48. Dieser Wert ist
als oberer Grenzwert zu betrachten, weil aufgrund der erfassten Messdaten nicht
erkennbar ist, ob die Inertfestigkeit eventuell schon bei niedrigeren Spannungsraten
erreicht wird. PTC-Werkstoffe beinhalten einen Glasphasenanteil von ca. 1 %, der bereits
fir unterkritisches Risswachstum offensichtlich wirksam wird. Im Vergleich weisen andere
Materialien mit einem amorphen Glasphasenanteil an den Korngrenzen bzw. auch Glas
einen Exponenten zwischen 30 und 50 auf [13].
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Abb. 5.6: Ermittlung des Paris-Exponenten n aus der Steigung in einer
doppelt logarithmischen Skalierung

5.1.2. Festigkeitspriifung bei 200°C

Wie unter 5.1. erwdhnt wurde fir die Versuche bei 200°C das Auflager mit der

Bezeichnung ,HT“ verwendet. Um einen moglichen Einfluss auf die Festigkeitswerte

ausschlieBen zu konnen, wurde zunichst eine Serie von 30 Proben mit dem neuen

Auflager auf der Universalpriifmaschine Z010 der Fa. Zwick bei Raumtemperatur gepruft.

Die Kugeln dieses Auflagers weisen einen Radius Rx von 7,50 mm auf und bilden einen

Auflagerradius R, von 8,66 mm. Die Ergebnisse in Tab. 5 zeigen, dass kein signifikanter

Unterschied durch die Verwendung der unterschiedlichen 4-Kugel-Auflager besteht.

Tab. 8: Festigkeitswerte vom PTC-Material A197 bei unterschiedlichen Temperaturen

Anzahl der Temperatur, charakteristische Weibull-
An- . . Spannungsrate o
gepriiften | Umgebungsmedium, . Festigkeit Modul
ordnung o J [MPa/s]
Proben rel. Luftfeuchtigkeit o, [MPa] Miorr [-]
109 22,4
Lager 9E 30 RT, Luft, 14% 29,1+0,7
[108 —111] [17,5-28,6]
108 18,4
Lager HT 30 RT, Luft, 27% 29,0+1,0
[106 —110] [14,4 - 23,5]
116 6,7
Lager HT 30 200°C, Luft 32,6+1,0
[111-122] [5,3 - 8,6]

Die PTC-Proben wurden vor der Priifung und vor dem Einlegen ins 4-Kugel-Auflager im

Ofen vortemperiert. Nach jedem Offnen der Temperaturkammer, zum Einlegen der

Proben oder zum Absenken der Schablone nach Aufbringung der Vorkraft, wurde nach

Erreichen der 200°C eine Durchwdrmzeit von mindestens zehn Minuten eingehalten.
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Die nach Norm EN 843-5 [11] ausgewerteten Ergebnisse, dargestellt in Tab. 8 und als
Weibull-Auftragung in Abb. 5.7, zeigen eine leichte Steigerung der charakteristischen
Festigkeit um 7,4 %. Der Weibull-Modul sinkt hingegen eindeutig rapide ab. In diesem Fall
kdénnte auch eine bimodale Auswertung (Interpretation) sinnvoll sein.

Weibulldiagramm PTC-A197
T T ’

99}

Versagenswahrscheinlichkeit F [%]
[ =]
th

th

® Raumtemperatur
® 200°C

Gerade mit der Steigung m
-------------- Konfidenzintervall 90%

TIlEI 8I{II 9” 1 [IH]' 1 1 0 12Il] 13I{i 1 aII{I 1 :’Ial]
Festigkeit o [VIPa]

Abb. 5.7: Weibullauftragung der Festigkeitswerte, gepriift mit dem Auflager HT bei
Raumtemperatur und bei 200°C.

Ein Einfluss durch die Verwendung einer anderen Priifmaschine wurde nicht gesondert
untersucht. Bei der Spindelpriifmaschine MIDI sind jedoch etwas héhere Spannungsraten
zu verzeichnen, obwohl die Traversen- bzw. Prifgeschwindigkeit bei beiden Prif-
anordnungen mit 2 mm/min gleich eingestellt wurde. Diese Abweichung konnte daher
riihren, dass der thermische Drift der Versuchsanordnung nicht beriicksichtigt wurde.
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5.1.3. Fraktographie

In den Abb. 5.8 und 5.9 sind die Bruchflachen jeweils einer bei Raumtemperatur und
einer bei 200°C gepriiften Probe gegenlibergestellt. Die Bilder wurden mit einem Stereo-
Lichtmikroskop aufgenommen, die Zugseite befindet sich jeweils innen. So fliihren auch
die Bruchstrahlen zum Bruchausgang in diesen Bereich. Aufgrund der Phasenumwandlung
Uber der Curie-Temperatur ist bei der Probe Nr. 144 eine andere Bruchmorphologie zu
erwarten, in der Abb. 5.9 erkennt man eindeutig mehr zerkliiftete Bereiche als auf der
Bruchflache der Probe Nr. 62. Auch bereits mit freiem Auge kann man einen Unterschied
der Bruchflachen erkennen — die bei hoheren Temperaturen gepriiften Proben weisen
eine glanzende und die bei Raumtemperatur gepriften eine matte Bruchflache auf.

Abb. 5.8: Bruchflache der Probe Nr. 62, gepriift  Abb. 5.9: Bruchflache der Probe Nr. 144,

auf Festigkeit bei Raumtemperatur, gepruft auf Festigkeit bei 200°C, aufgenommen
aufgenommen mit einem Stereo- mit einem Stereo-Lichtmikroskop,
Lichtmikroskop, Bruchspannung ¢ = 82 MPa Bruchspannung o = 97 MPa
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5.2. Methodenentwicklung der Bruchzahigkeitsmessung an Scheiben am linear-
elastischen Referenzmaterial Siliziumnitrid

In diesem Abschnitt werden die Ergebnisse der verschiedenen K. -Priifmethoden, auch
der modifizierten SCF-Methode, an Siliziumnitrid als linear-elastisches Referenzmaterial
miteinander verglichen (vgl. Tab. 9). Die Versuchsfiihrung der standardisierten Methoden
zur K. -Bestimmung erfolgt, wie in 2.3. erlautert, nach den entsprechenden Normen. Die
Arbeitsweise bei der modifizierten SCF-Methode unterscheidet sich von der
herkémmlichen Methode im Wesentlichen nur durch eine andere Probengeometrie und
den Einsatz des B3B-Tests statt der Biegeprifung und verlduft ansonsten analog zur
Standard-SCF-Methode.

Die Auswertung der K. -Werte mit der Standard-SCF-Methode basiert auf den
Geometriefaktor-Berechnungen von Newman und Raju [27]. Dabei wird jedoch eine
Querkontraktionszahl von v = 0,3 angenommen und ein Rissaustrittswinkel von 90°, d.h.
die Rissform entspricht einer perfekten Semi-Ellipse. Fir genauere Ergebnisse kénnen
Interpolationen fir bestimmte Querkontraktionszahlen bzw. fiir die ausgemessenen
Rissaustrittswinkel angewendet werden, die am ISFK mit FEM-Analysen erarbeitet
wurden [43]. In dieser Arbeit erfolgt die Auswertung der Standard-SCF-Methode nach
Newman und Raju, so wie es die Norm vorschreibt.

Die Protokolle zu Zahigkeitsmessungen am Siliziumnitrid sind im Anhang D angefiihrt.

Tab. 9: K| -Werte vom Siliziumnitrid mit unterschiedlichen Methoden ermittelt

Anzahl der
Methode Probenform ausgewerteten Kic -Wert [MPa-m”]
Proben
SEVNB Standardproben 45x4x3 mm? 4 50+0,2 [32]
SCF-Standard Standardproben 45x4x3 mm? 8 51+0,2
SCF-B3B Scheiben @ 19,2x2,0 mm® 5 50+0,3

5.2.1. SCF-Standardmethode an Balkenproben

Der Standardablauf der K-Bestimmung mit der SCF-Methode wird folgend zusammen-
gefasst dargestellt:

1. Die Risseinbringung erfolgte mit einem Knoop-Harteeindruck, mit einer Last von
10 kg, mittig und im rechten Winkel zur Hauptnormalspannung im spéteren
Biegeversuch. Die Standardbalkenproben wurden hierbei auf einem Block unter
%° zur Horizontalen positioniert, wodurch die spatere RissgroRenbestimmung
erleichtert werden sollte.

29




2. Zusatzlich wurde fluoreszierende Eindringfarbe der Marke WB-200 (RIL-Chemie)
verwendet, welche zur Rissausmessung mit UV-Licht einen sehr guten Kontrast zur
Restbruchflache bietet.

3. Die Ausmessung der Anfangsrisslange auf der Oberflache (lange Diagonale mit den
von den Kanten ausgehenden Rissen) wurde herangezogen, um die GroRe der
plastischen Zone des Harteeindrucks abzuschiatzen und so die notwendige
Abtraghdhe zu bestimmen.

Der Abtrag erfolgte mit einer Schleifscheibe der Kérnung D46.

5. Die Bruchkrafte wurden im Biegeversuch ermittelt, wobei der Riss im Zug-
spannungsfeld zum Bruch der Probe fiihrt.

6. AnschlieBend wurde die Rissgeometrie ,, post mortem” im Lichtmikroskop mit der
UV-Quelle Olympus U-RFL-T ausgemessen.

Die RissgroRRen sind bei der SCF-Methode sehr gut reproduzierbar (siehe Abb.5.10
und 5.11), die Bruchkrafte sehr ahnlich. Voraussetzung hierfiir ist aber eine prazise
Prozessflihrung, sodass ein planebener, um-genauer Abtrag gewahrleistet werden kann.
Da die Fluoreszenzfarbe schlecht trocknet, kann die Ausmessung der Rissgeometrie
problematisch werden, z.B. wenn die Fluoreszenzfarbe nach dem Bruch der Probe durch

Kapillarkrafte auf der Bruchflache weiterkriecht.

Abb. 5.10: Si;N,-Biegebalken Nr. 5, SCF- Abb. 5.11: Si;N,-Biegebalken Nr. 4, SCF-
Methode, RissgroRenausmessung mit Hilfe der ~ Methode, RissgroBenausmessung, die
Fluoreszenzfarbe sehr genau. Uberstrahlung durch die Fluoreszenzfarbe bzw.

durch deren ,Weiterkriechen” darf hier nicht
mitgemessen werden. Die AnfangsrissgrofSe ist
dank der Risseinbringung unter %° zur
Horizontalen trotzdem gut sichtbar.
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5.2.2. Modifizierte SCF-Methode an Scheiben

Wie eingangs in diesem Abschnitt erwdhnt, verlauft die Prozessfiihrung sehr dhnlich zur
SCF-Standardmethode. Die wichtigsten Unterschiede sind:

1. Die Risseinbringung erfolgte mit einem Knoop-Harteeindruck, mit einer Last von
10 kg, in die Mitte der Scheiben mit einer Mindest-Genauigkeit von * 0,4 mm,
ohne Neigung um %° zur Horizontalen.

2. Die Bruchkrafte wurden im B3B-Test ermittelt, wobei der Riss im Zug-
spannungsfeld zum Bruch der Probe fiihrt.

Siliziumnitrid erwies sich bei diesen Versuchen leider als nicht sehr einfach. Durch die
hohen Bruchkrafte zersplitterten die Proben meist in drei oder mehr Teile (siehe
Abb.5.12). Durch die zusatzlich verhédltnismaRig kleine RissgrofRe war aber eine
Ausmessung der Rissgeometrie nur mit Hilfe des UV-Lichts mit dem Lichtmikroskop
moglich. Die Positionierung der kleinen Einzelstlickchen unter dem Mikroskop, sodass die
Anfangsrissebene unter der Linse genau planeben zu liegen kam, erwies sich als duRerst
schwierig. Im Stereo-Mikroskop konnten bessere Aufnahmen erzielt werden, wobei die
Ausmessung nach wie vor durch die Neigung der Rissebene moglicherweise verfalscht
wurde (vgl. Abb.5.14 und5.15). Aus diesem Grund wurden die Ausmessungen der
Oberflachenrisse direkt vor der mechanischen Prifung fir die Rissbreite (2c) fir die
Auswertung herangezogen (Abb. 5.13). Die Risstiefe wurde entweder aus den UV-Licht-
Aufnahmen, oder aus den Aufnahmen mit dem Stereomikroskop nach dem Bruch
ermittelt. Unsicherheiten bestehen auch beim richtigen Positionieren des Risses im
Auflager des 4-Kugel-Versuchs. Der Riss miisste mit einer Spitze genau zwischen zwei
Kugeln und mit der anderen genau zu einer Kugel hin zeigen, damit dieser optimal im
Spannungsfeld liegt.

Insgesamt konnten aufgrund der aufgezahlten Schwierigkeiten nur finf von zwanzig
Proben ausgewertet werden, wobei auch eine leicht hohere Streuung der K,.-Werte
besteht. Flir hochfeste Keramiken und scheibenformige Geometrien ist die modifizierte
SCF-Methode somit nicht sehr gut geeignet.
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Abb. 5.12: Aufnahme der Bruchstiicke nach der  Abb. 5.13: Oberflachenriss der SisNs-Scheibe
mechanischen Priifung der SisN;-Scheibe Nr.9, Nr.9 vor der mechanischen Prifung.

man erkennt am Rand der Scheibe noch zwei

Bleistiftmarkierungen, die die Lage des Risses

kennzeichnen. Diesen Markierungen zufolge

wurde die Probe richtig orientiert ins Auflager

des B3B-Tests eingelegt.

Abb. 5.14: Si;N,-Scheibe Nr. 9, da die Abb. 5.15: Si;N,;-Scheibe Nr. 10,
Rissgeometrie in Langsrichtung schief zur stereomikroskopische Aufnahme, Anfangsriss
Fokussierebene des Lichtmikroskops liegt, ist gut erkennbar.

die Auswertung der Rissbreite (2c) mehr als
fragwiirdig. Aus diesem Grund werden die
gemessenen Oberflachenrisse vor dem Bruch
zur Auswertung herangezogen.
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5.3. Bruchzahigkeitsmessungen am PTC-Material

Dieselben K -Priifmethoden wie am Siliziumnitrid wurden auch auf das PTC-Material
angewendet. Zusatzlich wurden K,.-Werte bei 200°C bestimmt, um den Einfluss der
Phasenumwandlung oberhalb der Curie-Temperatur auf die bruchmechanischen
Eigenschaften des PTC-Materials zu untersuchen. Hierzu war ein dhnlicher Priifaufbau,
der bereits bei der Festigkeitspriifung verwendet wurde, notwendig (vgl. Abschnitt 5.1.).
Die Ergebnisse sind in Tab. 10 zusammengefasst.

Die Protokolle zu Zihigkeitsmessungen am PTC-Material sind ebenfalls im Anhang D
angefiihrt.

Tab. 10: K. -Werte vom PTC-Material mit unterschiedlichen Methoden ermittelt bei
Raumtemperatur und mit der modifizierten SCF-Methode bei 200°C

Anzahl der
Methode Probenform ausgewerteten K. -Wert [MPa-m”]
Proben
Standardproben
SEVNB 3 7 1,27 £ 0,03
45x4x3 mm
Standardproben
SCF-Standard 3 6 1,59+0,18
45x4x3 mm
Scheiben
SCF-B3B 3 11 1,41+0,10
© 19,4%3,2 mm
. . Scheiben
SCF modifiziert bei 200°C 3 8 1,32 +0,06
®19,4x3,2 mm

5.3.1. SCF-Standardmethode an Balkenproben

Die Versuchsfiihrung beim PTC-Material verlief genau gleich zu der bei Siliziumnitrid
(vgl. Abschnitt 5.2.1.). Die Harteeindricke mit 10 kg Last verursachten jedoch sehr viel
groBere Risse als beim Siliziumnitrid. Die Aufnahmen der Rissgeometrien wurden
aufgrund der hoheren AusmaRe mit dem Stereomikroskop bei kleineren VergroRerungen
und mit Hilfe einer UV-Taschenlampe Optimax OPX-365 der Firma Spectroline ausgefiihrt.
In Abb. 5.16 ist eine derartige Aufnahme zu sehen.

Ein allgemeines Problem bei der Auswertung der Rissgeometrien mit der fluoreszierenden
Eindringfarbe stellt die Tatsache dar, dass die Farbe sehr schlecht trocknet. So kann es
gerade beim Bruch der Probe durch die vertikale Position der Bruchfliche zu einem
Verlaufen der Farbe kommen. Zusatzlich stellt das porose und grobkoérnigere Gefilige des
PTC-Materials weitere Herausforderungen bei der Ausmessung der RissgrofBen. Die
Fluoreszenzfarbe diffundiert durch das porose Grundgeflige des Bariumtitanats weiter.
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Aus diesem Grund ist die Auswertung trotz der viel gréBeren RissgroRe einer enormen
Unsicherheit unterworfen. Auch die Abweichung der Anfangsrissebene von der
Restbruchflache, welche durch die Risseinbringung unter %° zur Horizontalen entsteht,
konnte bei den stereomikroskopischen Aufnahmen aufgrund des grobkdérnigen und
porosen Gefligeaufbaus nicht detektiert werden.

Abb. 5.16: PTC-Biegebalken Nr. 4, SCF-
Methode, RissgroBenausmessung mit Hilfe der

Fluoreszenzfarbe.

In der Auswertung der Biegebalken nach ASTM C1421-01b [21] stellte sich weiters heraus,
dass die Risse immer an der Oberflache kritisch wurden (gekennzeichnet als Punkt C in
Abb. 3.3), die berechneten Geometriefaktoren waren an der Oberflache stets grofRer. Die
Verwendung eines semi-elliptischen Modells fiir den Startriss trifft jedoch dann am
ehesten zu, wenn die Geometriefaktoren am Punkt A am gréRten sind. Die Norm schreibt
in derartigen Fallen vor, die Form der Anfangsrisse zu Uberpriifen und nur wenn sie der
semi-elliptischen Form nicht entsprechen, zu verwerfen. Demzufolge konnte alle
gepriiften Biegebalken in die Auswertung aufgenommen werden.

Nach Maoglichkeit sollten aber Bruchausgange vom Punkt A angestrebt werden, um eine
weitere einflieBende Unsicherheit wegen der bedingten Giltigkeit des verwendeten
theoretischen Modells zu vermeiden. Bruchausgange vom Punkt A erreicht man mit

a
einem groReren Abtrag bzw. mit einem kleineren RissgroRBenverhaltnis — .
c

Uberdies sollten noch andere Methoden zur Risskennzeichnung fiir die spétere
Ausmessung untersucht werden. Die verwendete Fluoreszenzfarbe der Marke WB-200
(RIL-Chemie) fluhrte beim PTC-Material zu ungenauen Ergebnissen, weil auf der
Bruchflache keine klare Begrenzung des eingefarbten Bereichs erkennbar war.
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5.3.2. Modifizierte SCF-Methode an Scheiben

Die Auswertung der Rissgeometrie an Scheiben unterlag demselben Problem mit der
Weiterdiffusion der Fluoreszenzfarbe wie an Biegebalken. Die Versuchsfiihrung blieb
analog zur Beschreibung in Abschnitt 5.2.2., Abb.5.17 zeigt ein typisches Beispiel.
Vorteilhaft an der modifizierten Methode an PTC-Scheiben waren die geringen
Bruchkrafte, die meisten Proben brachen mittig und nur in zwei Teile, was das Ausmessen
im Vergleich zu Siliziumnitrid-Scheiben um Einiges erleichterte. Die Folge war eine
geringere Standardabweichung als bei der Standard-SCF-Methode an PTC-Balken.

Abb. 5.17: PTC-Scheibe Nr. 2, modifizierte SCF-Methode,
RissgroRenausmessung mit Hilfe der Fluoreszenzfarbe.

5.3.3. Modifizierte SCF-Methode an Scheiben bei 200°C

Die mechanische Prifung der Scheibenproben mit den eingebrachten Rissen in der
Temperaturkammer erfolgte wie bei der Festigkeitspriifung in Kombination mit der MIDI-
Spindelprifmaschine von der Fa. Messphysik Materials Testing GmbH. Um die Priifung
mit dem B3B-Lager bei hoheren Temperaturen leichter auszufiihren, wurde der Einsatz
eines eigens von Dipl.-Ing. Clemens Krautgasser konstruierten Revolvers untersucht
(Abb. 5.18). Durch die Verwendung dieses Revolvers und zehn bauartgleichen Auflagern
,HT“ konnte das Absenken der Schablone nach der Beaufschlagung mit der Vorkraft
durch Hebel erfolgen ohne, dass die Temperaturkammer gedffnet werden und
anschlieend nochmal temperiert werden musste. Diese Losung spart enorm viel Zeit ein
und ist auch leichter zu bedienen. Zur Verifizierung wurde ein Durchlauf mit PTC-Scheiben
auf Festigkeit gepruft, die Ergebnisse (vgl. Tab 11) lassen diese Vereinfachung ohne
Bedenken zu.
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Tab. 11: Festigkeitswerte vom PTC-Material A197 bei unterschiedlichen Temperaturen

Anzahl der ] charakteristische )
. Umgebungsmedium, o Weibull-Modul
An-ordnung gepriften L Festigkeit
rel. Luftfeuchtigkeit Miorr [-]
Proben o, [MPa]
108 18,4
Lager HT 30 RT, Luft, 27%
[106 — 110] [14,4 - 23,5]
Lager HT MIDI 111 16,7
. 9 RT, Luft, 37%
Revolver Multi [108 —115] [10,5-27,2]

Die Auswertung der RissgréBen nach dem Bruch erfolgte in diesem Fall erstaunlich
einfach. Die Risseinbringung findet bei Raumtemperatur statt, der Restbruch hingegen bei
200°C. Aufgrund der Phasenumwandlung (ber der Curie-Temperatur bildet sich eine
unterschiedliche Rissmorphologie aus, die die AnfangsrissgrofRe sehr deutlich erkennen
lasst (Abb. 5.19).

Abb. 5.18: Blick in die Temperaturkammer bei
geoffneter Tlr: Zehn “HT”-Auflager sind auf

Abb. 5.19: PTC-Scheibe Nr. 85, modifizierte SCF-
Methode bei 200°C, RissgréRenausmessung
einer drehbaren Scheibe positioniert. Die
Scheibe kann durch Hebel, die durch
Ausnehmungen aus der Temperaturkammer

ohne weitere Hilfsmittel sehr prazise

ins Freie fiihren, bedient werden.
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6. Zusammenfassung und Ausblick

Die mechanischen Eigenschaften des PTC-Materials verdandern sich Uber der Curie-

Temperatur aufgrund der Phasenumwandlung des Bariumtitanats vom tetragonalen zum
kubischen Strukturaufbau der Einheitszelle. In der vorliegenden Arbeit sind sowohl die
Festigkeit als auch die Bruchzidhigkeit dieses Werkstoffes bei Raumtemperatur und

deutlich Gber der Curie-Temperatur untersucht worden.

Erkenntnisse aus den Festigkeitsprifungen:

Die charakteristische Festigkeit ist bei 200°C nur unbedeutend grofRer als bei
Raumtemperatur (ca. 7%). Hier sei jedoch angemerkt, dass die Festigkeits-
steigerung von Masse zu Masse verschieden ausfallen kann, abhdngig von den
unterschiedlichen Beimengungen zum Bariumtitanat.

Durch Festigkeitsprifungen bei unterschiedlichen Spannungsraten und in Ab-
hangigkeit von der Luftfeuchtigkeit wurde unterkritisches Risswachstum eindeutig
nachgewiesen. Somit ist ein daraus resultierender Abfall der Festigkeit mit der Zeit
bei PTC-Bauteilen zu berlcksichtigen. Der ermittelte Grenzwert fiir den Paris-
Exponenten liegt bei 48.

Erkenntnisse aus den Bruchzahigkeitspriifungen:

Die Ubertragung der bestehenden genormten SCF-Methode auf scheibenférmige
Proben in Kombination mit dem B3B-Test konnte allgemein erfolgreich ausgefiihrt
werden. Die Bruchzahigkeitswerte des Referenzmaterials stimmten mit den
Werten von der SEVNB-Methode und der Standard-SCF-Methode sehr gut
Uberein.

Die SCF-Methode lieferte beim PTC-Material bei Raumtemperatur generell un-
genauere Werte im Vergleich zur SEVNB-Methode. Der pordse und grobkdrnige
Gefligeaufbau des PTC-Materials erschwert die Ausmessung der Rissgeometrie
prinzipiell, der Einsatz von fluoreszierender Eindringfarbe ist notwendig. Die
Fluoreszenzfarbe diffundiert jedoch durch das pordse Grundgefilige des Barium-
titanats weiter. So ist anzunehmen, dass die gemessenen RissgroRRen, sowie auch
die daraus berechneten K-~Werte liberschatzt werden. Allgemein ergaben sowohl
die standardisierte, als auch die modifizierte SCF-Methode U(bereinstimmende
Bruchzahigkeitswerte, was die Verwendung der neuen modifizierten Methode
zusatzlich verifiziert. Mit der modifizierten SCF-Methode an scheibenférmigen
Proben konnte sogar eine geringere Standardabweichung erreicht werden, als mit
der Standardmethode an Balken. Ein denkbarer Grund ware die unterschiedliche
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herstellungsbedingte Porositat der Balken- und Scheibenproben, da die
Fluoreszenzfarbe bei den Scheiben mit der geringeren Porositdt eventuell
schwerer diffundieren kann.

e Die Bruchzahigkeitsprifung mit der modifizierten SCF-Methode bei 200°C ergab
Uberraschenderweise sehr geringe Streuwerte. Aufgrund der unterschiedlichen
Rissmorphologie der tetragonalen und kubischen Modifikation des Bariumtitanats
besteht ein natirlicher Kontrast zwischen Anfangsriss, der bei Raumtemperatur
eingebracht wird, und der Restbruchflache, die bei 200°C entsteht. So kénnen die
RissgroRen exakt ausgemessen werden.

Allgemein bietet die behandelte Thematik viele Moglichkeiten fiir weiterfihrende
Arbeiten. Die Problematik der RissgroRenausmessung bei der SCF-Methode besteht bei
grobkdérnigen und pordsen Keramiken generell. Hier ware es wiinschenswert andere
Mittel oder Methoden zur Anfangsrissbestimmung zu untersuchen. Fir die Bruch-
zahigkeitsbestimmung an PTC-Keramiken im Besonderen, kdnnte die Idee zielfiihrend
sein, die Risse Uber der Curie-Temperatur einzubringen und die Bruchzahigkeit
anschlieRend wieder bei Raumtemperatur zu prifen. Auf diese Weise konnte der
natirliche Kontrast fiir eine exakte Ausmessung der RissgroRen bei Raumtemperatur
ausgenutzt werden.

Besonders die neue SCF-Methode erdffnet neue Perspektiven. Durch die Mdéglichkeit an
platten- und scheibenformigen Proben bzw. Bauteilen K,.-Werte direkt bestimmen zu
konnen, entfillt die aufwendige Herausarbeitung von Standardbalkenproben aus
Bauteilen, oder die explizite Herstellung dieser. Es besteht ein grofles Interesse die
modifizierte SCF-Methode auch an anderen keramischen Materialien zu untersuchen.
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8. Anhang A: Dichtebestimmung

Dichteauswertung vom Siliziumnitrid:

Dichtebestimmung

Methode: Archimedes Datum: 06.03.2013
Priifer: eus Material: Siliziumnitrid FSNI grau
Temperatur: 19,6 bis 19,8 °C Waage: Sartorius Basic Lite BL210s
Auftraggeber:
Scheibe Probe 1
Messung |  m x4 /g M wasser/ld | Twasser / °C| pwasser/ g cm™ p /g cm’ p /g cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 1,8888 1,3011 19,7 0,99829 3,206 3,208
2 1,8888 1,3011 19,7 0,99829 3,206 3,208
3 1,8888 1,3011 19,8 0,99827 3,206 3,208
Mittelwert 3,206 3,208
St.Abweichung 0,0000 0,0000
0,00% 0,00%
Scheibe Probe 2
Messung my /g Mmyasser/ld |Twasser/ °C pwasser | 9 cm? p/gcm’ p’/9 cm? (ohne Luft-Korrektur)
1 1,8208 1,2540 19,6 0,99831 3,204 3,207
2 1,8208 1,2540 19,6 0,99831 3,204 3,207
3 1,8208 1,2540 19,6 0,99831 3,204 3,207
Mittelwert 3,204 3,207
St.Abweichung 0,0000 0,0000
0,00% 0,00%
Scheibe Probe 3
Messung myuqlg Mwasser/9 | Twasser/ °C| pwasser/ 9 cm? p/gcm’ p/9 cm (ohne Luft-Korrektur)
1 1,8072 1,2448 19,6 0,99831 3,205 3,208
2 1,8072 1,2449 19,6 0,99831 3,206 3,209
3 1,8072 1,2448 19,6 0,99831 3,205 3,208
Mittelwert 3,205 3,208
St.Abweichung 0,0003 0,0003
0,01% 0,01%
Biegebalken Probe 1
Messung |  m x4 /g M wasserld | Twasser / °C| pwasser/ g cm™ p /g cm’ p /9 cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 1,7226 1,1867 19,6 0,99831 3,206 3,209
2 1,7226 1,1867 19,6 0,99831 3,206 3,209
3 1,7226 1,1867 19,6 0,99831 3,206 3,209
Mittelwert 3,206 3,209
St.Abweichung 0,0000 0,0000
0,00% 0,00%
Biegebalken Probe 2
Messung muulg Mwasser/d | Twasser/ °C| pwasser/ 9 cm? p/gcm’ p’/9 cm (ohne Luft-Korrektur)
1 1,6958 1,1682 19,6 0,99831 3,206 3,209
2 1,6958 1,1682 19,6 0,99831 3,206 3,209
3 1,6958 1,1682 19,6 0,99831 3,206 3,209
Mittelwert 3,206 3,209
St.Abweichung 0,0000 0,0000
0,00% 0,00%
Biegebalken Probe 3
Messung |  m x4 /g M wasserld | Twasser / °C| pwasser/ g cm™ p /g cm’ p /9 cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 1,6920 1,1657 19,7 0,99829 3,207 3,209
2 1,6920 1,1657 19,7 0,99829 3,207 3,209
3 1,6920 1,1657 19,7 0,99829 3,207 3,209
Mittelwert 3,207 3,209
St.Abweichung 0,0000 0,0000
0,00% 0,00%
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Dichteauswertung vom PTC-Material A197:

Dichtebestimmung

Methode: Archimedes Datum: 07.03.2013
Priifer: eus Material: PTC (A197)
Temperatur: 20,2 bis 20,3 °C Waage: Sartorius Basic Lite BL210s
Auftraggeber:
Scheibe Probe 1
Messung | m_ux/g M wasser!d | Twasser / °C| pwasser/ g €M™ p/gcm? p /g cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 5,0895 4,1665 20,2 0,99819 5,499 5,504
2 5,0895 4,1665 20,2 0,99819 5,499 5,504
3 5,0895 4,1666 20,2 0,99819 5,499 5,505
Mittelwert 5,499 5,504
5,0940 St.Abweichung 0,0003 0,0003
0,01% 0,01%
Scheibe Probe 2
Messung m g lg Mwasser/d | Twasser / °C| pwasser/ g cm™ p/gcm? p /g cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 5,1174 4,1857 20,3 0,99817 5,477 5,482
2 5,1174 4,1860 20,3 0,99817 5,479 5,484
3 5,1174 4,1857 20,3 0,99817 5,477 5,482
Mittelwert 5,478 5,483
5,1192 St.Abweichung 0,0008 0,0008
0,02% 0,02%
Scheibe Probe 3
Messung | m_uxlg Mwasser!d | Twasser / °C| pwasser/ g €M™ p/gcm? p /g cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 5,1270 4,1930 20,3 0,99817 5,474 5,479
2 5,1270 4,1929 20,3 0,99817 5,473 5,479
3 5,1270 4,1929 20,3 0,99817 5,473 5,479
Mittelwert 5,473 5,479
5,1275 St.Abweichung 0,0003 0,0003
0,01% 0,01%
Biegebalken Probe 1
Messung | m un/g Mwasser/d | Twasser / °C| pwasser/ g cm™ p/gcm? p /g cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 2,7901 2,2760 20,3 0,99817 5,412 5,417
2 2,7901 2,2760 20,3 0,99817 5,412 5,417
3 2,7901 2,2765 20,3 0,99817 5,417 5,422
Mittelwert 5,414 5,419
2,7905 St.Abweichung 0,0025 0,0025
0,05% 0,05%
Biegebalken Probe 2
Messung | m_uxlg Mwasser!d | Twasser / °C| pwasser/ g cm™ p/gcm? p /g cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 2,8175 2,2987 20,3 0,99817 5,416 5,421
2 2,8175 2,2987 20,3 0,99817 5,416 5,421
3 2,8175 2,2988 20,3 0,99817 5,417 5,422
Mittelwert 5,416 5,421
2,8180 St.Abweichung 0,0005 0,0005
0,01% 0,01%
Biegebalken Probe 3
Messung | m un/g Mwasser/d | Twasser / °C| pwasser/ g cm™ p/gcm? p /g cm™ (ohne Luft-Korrektur)
1 2,8027 2,2876 20,3 0,99817 5,426 5,431
2 2,8027 2,2875 20,3 0,99817 5,425 5,430
3 2,8027 2,2876 20,3 0,99817 5,426 5,431
Mittelwert 5,425 5,431
2,8036 St.Abweichung 0,0005 0,0005
0,01% 0,01%
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9. Anhang B: Gefiigecharakterisierung des PTC-Materials A197

Porositat:

Es wurden jeweils 10 Aufnahmen (Lichtmikroskop, 200-fache VergréRerung) fiir Scheiben-
und Balkenproben ausgewertet.

Porositat PTC-Balken Porositat PTC-Scheiben
Schwellwert: 0 - 80 Flache Schwellwert: 0 - 80 Flache
pm?2 % um? %
2676,60 2,79 2594,56 2,70
2526,87 2,63 2382,76 2,48
3078,91 3,21 2856,34 2,97
3469,26 3,61 2334,20 2,43
2992,08 3,12 2108,53 2,20
4513,78 4,70 2130,66 2,22
4808,09 5,01 2546,12 2,65
3258,89 3,39 2450,57 2,55
3241,31 3,38 2881,10 3,00
3693,37 3,85 2426,53 2,53
Mittelwert 3,57 Mittelwert 2,57
Standardabweichung 0,77 Standardabweichung 0,27

KorngroRe:

Es wurden jeweils 10 Aufnahmen (Lichtmikroskop, 200-fache VergréRerung) fir Scheiben-
und Balkenproben ausgewertet. Die Schliffe wurden 60 sec lang mit 1,5%-HF-Losung
geatzt.

KorngroRBe PTC-Balken KorngroBe PTC-Scheiben

Abb. B.1: Aufnahme PTC_Balken_quer_20

Statistische Funktion |Linie Statistische Funktion |[Linie
Lange Lange

Grundeinheit pum Grundeinheit pm

Anzahl 592 Anzahl 586
Mittelwert 5,10 Mittelwert 512
Minimum 1,11 Minimum 1,57
Maximum 15,09 Maximum 19,42
Standardabweichung 2,50 Standardabweichung 2,63

Abb. B.2: Aufnahme PTC_Scheiben_quer_20




Vickersharte:

Wahre Harte HV1 vom PTC-Material

Bildname Diagonale Lange d d? MPa GPa HV1
pm mm mm?
Haerte PTC_HV1_3 64
Haerte PTC_HV1_3 60 0,0620 0,00384 5099 5,099 481,84
Haerte PTC_HV1_4 59
Haerte PTC_HV1_4 58 0,0585 0,00342 5727 5,727 541,22
Haerte_ PTC_HV1_5 60
Haerte_ PTC_HV1_5 63 0,0615 0,00378 5182 5,182 489,71
Haerte PTC_HV1_6 58
Haerte PTC_HV1_6 60 0,0590 0,00348 5631 5,631 532,09
Haerte_PTC_HV1_7 61
Haerte PTC_HV1_7 61 0,0610 0,00372 5267 5,267 497,77
Haerte PTC_HV1_8 59
Haerte PTC_HV1_8 58 0,0585 0,00342 5727 5,727 541,22
Haerte PTC_HV1_9 60
Haerte PTC_HV1_9 59 0,0595 0,00354 5536 5,536 523,18
Haerte_ PTC_HV1_10 61
Haerte_PTC_HV1_10 62 0,0615 0,00378 5182 5,182 489,71
Haerte_ PTC_HV1_11 60
Haerte_ PTC_HV1_11 61 0,0605 0,00366 5355 5,355 506,03
Haerte_ PTC_HV1_12 60
Haerte_PTC_HV1_12 61 0,0605 0,00366 5355 5,355 506,03
Haerte_ PTC_HV1_13 60
Haerte PTC_HV1_13 61 0,0605 0,00366 5355 5,355 506,03
Haerte_ PTC_HV1_14 62
Haerte_PTC_HV1_14 58 0,0600 0,00360 5444 5,444 514,50
Haerte_PTC_HV1_15 62
Haerte PTC_HV1_15 60 0,0610 0,00372 5267 5,267 497,77
Mittelwert 5,394 509,78
St.Abweichung 0,199 18,80

Abb. B.3: Haerte_ PTC_HV1 3
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10. Anhang C: Protokolle der Festigkeitsmessungen

Messwerte zur PTC-Festigkeitsmessung bei 51% rel. Luftfeuchte:

Auswertung 4-Kugelversuch & Weibullauswertung

Statistische Auswertung nach EN 843-5

Kugeldurchmesser Dy [mm]: 15,080‘ Datum: 17.08.2013
Auflagerdurchmesser D, [mm]: 17,413‘ Prifer: yan
Auflagervariante: Standardauflager 9E B Prifmaschine: Zwick
nominelle Vorkraft: 10,0‘ N
Probenmaterial: PTC (A197) Belastungsgeschw.: 2,00‘ mm/ min
Charge: 107715627, Z25005A 937 Temperatur: 27,0‘ °C
Oberflachenbearbeitung: as sintered B Luftfeuchtigkeit: 51,0‘ %
gepriifte Proben: 30
Probenanzahl n: 30 Querdehnungszahl v: i 0,29‘
| Al Al A Al Al h Al Al spa”nungs'! A
hy h> hs D Bruch- h mitter rate o/t i Bruch-
i ID FIN] [mm] [mm] [mm] [mm] zeit [s] [mm] [MPa/s] [MPa] stiicke
1 A19 491,20 3,183 3,183 3,183 19,427 3,14 3,183 26,217 84,0 2
2 A4 527,40 3,172 3,172 3,172 19,427 3,46 3,172 25,791 91,0 2
3 A23 528,00 3,169 3,169 3,169 19,427 3,32 3,169 26,970 91,3 2
4 A9 529,80 3,169 3,169 3,169 19,427 3,42 3,169 26,272 91,6 2
5 A26 534,80 3,159 3,159 3,159 19,427 3,4 3,159 26,879 93,1 2
6 A8 540,50 3,166 3,166 3,166 19,427 3,44 3,166 26,716 93,6 2
7 A10 550,00 3,174 3,174 3,174 19,427 3,4 3,174 27,352 94,7 2
8 A5 549,50 3,171 3,171 3,171 19,427 3,6 3,171 25,866 94,8 2
9 A7 554,30 3,158 3,158 3,158 19,427 3,56 3,158 26,645 96,6 2
10 A29 559,20 3,169 3,169 3,169 19,427 3,42 3,169 27,758 96,7 2
11 A28 566,70 3,182 3,182 3,182 19,427 3,5 3,182 27,231 97,0 2
12 A20 555,80 3,153 3,153 3,153 19,427 3,42 3,153 27,916 97,2 2
13 A15 562,80 3,160 3,160 3,160 19,427 3,52 3,160 27,328 97,9 2
14 A24 568,90 3,169 3,169 3,169 19,427 3,5 3,169 27,603 98,3 2
15 A3 571,00 3,172 3,172 3,172 19,427 3,56 3,172 27,179 98,5 2
16 A12 567,00 3,155 3,155 3,155 19,427 3,56 3,155 27,328 99,0 2
17 Al4 574,00 3,170 3,170 3,170 19,427 3,56 3,170 27,365 99,1 2
18 A22 576,80 3,171 3,171 3,171 19,427 3,6 3,171 27,175 99,6 2
19 A13 586,00 3,177 3,177 3,177 19,427 3,58 3,177 27,647 100,7 2
20 A18 582,40 3,157 3,157 3,157 19,427 3,66 3,157 27,275 101,6 2
21 A25 592,80 3,177 3,177 3,177 19,427 3,72 3,177 26,921 101,9 2
22 A6 583,20 3,151 3,151 3,151 19,427 3,7 3,151 27,139 102,2 2
23 A30 593,40 3,171 3,171 3,171 19,427 3,62 3,171 27,816 102,4 2
24 A2 601,20 3,172 3,172 3,172 19,427 3,74 3,172 27,264 103,7 2
25 A16 605,70 3,179 3,179 3,179 19,427 3,76 3,179 27,184 103,9 2
26 A21 601,30 3,169 3,169 3,169 19,427 3,68 3,169 27,774 103,9 2
27 A17 600,80 3,163 3,163 3,163 19,427 3,66 3,163 28,027 104,3 2
28 Al 615,30 3,172 3,172 3,172 19,427 4,04 3,172 25,841 106,1 2
29 A27 617,70 3,158 3,158 3,158 19,427 3,66 3,158 28,936 107,6 2
30 All 646,30 3,162 3,162 3,162 19,427 3,76 3,162 29,404 112,3 3
Mittelwert 27,227
STABW 0,804
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Messwerte zur PTC-Festigkeitsmessung bei 14% rel. Luftfeuchte:

Auswertung 4-Kugelversuch & Weibullauswertung

Statistische Auswertung nach EN 843-5

Kugeldurchmesser Dy [mm]: 15,080‘ Datum: 13.02.2013
Auflagerdurchmesser D, [mm]: 17,413‘ Prifer: eus
Auflagervariante: Standardauflager 9E i Prifmaschine: Zwick
nominelle Vorkraft: 10,0‘ N
Probenmaterial: PTC (A197) Belastungsgeschw.: 2,00‘ mm/ min
Charge: 107715627, Z25005A 937 Temperatur: 20,8 - 21,f °C
Oberflachenbearbeitung: as sintered B Luftfeuchtigkeit: 15,2 - 13,0‘ %
gepriifte Proben: 30
Probenanzahl n: 30 Querdehnungszahl v: 0,29‘
| Al Al Al Al Al hl Al "spa”nungs'! Al

hy h> hs D Bruch- h mitter rate o/t i Bruch-
i ID FIN] [mm] [mm] [mm] [mm] zeit [s] [mm] [MPa/s] [MPa] stiicke
1 Probe_22 528,89 3,162 3,161 3,160 19,410 3,2 3,161 28,200 92,0 2
2 Probe_18 539,18 3,158 3,160 3,157 19,410 3,24 3,158 28,461 94,0 2
3 Probe_ 6 545,89 3,173 3,175 3,174 19,420 3,3 3,174 27,968 94,0 2
4 Probe 9 553,97 3,171 3,169 3,169 19,410 3,42 3,170 27,484 95,7 2
5 Probe_2 573,33 3,169 3,168 3,167 19,370 3,36 3,168 29,017 99,2 2
6 Probe_12 598,50 3,177 3,176 3,174 19,420 3,56 3,176 28,436 103,0 2
7 Probe_25 598,10 3,169 3,171 3,167 19,430 3,48 3,169 29,211 103,4 3
8 Probe_13 605,00 3,175 3,176 3,175 19,440 3,62 3,175 28,275 104,1 3
9 Probe_7 606,62 3,162 3,160 3,157 19,410 3,64 3,160 28,534 105,6 3
10 Probe 5 613,56 3,173 3,172 3,172 19,470 3,6 3,172 28,897 105,8 3
11 Probe_23 615,39 3,176 3,174 3,174 19,460 3,62 3,175 28,778 105,9 3
12 Probe_19 620,56 3,175 3,174 3,174 19,430 3,62 3,174 29,039 106,8 2
13 Probe_1 617,95 3,169 3,168 3,167 19,420 3,68 3,168 28,579 106,9 2
14 Probe_3 622,46 3,180 3,175 3,175 19,510 3,66 3,177 28,740 106,9 3
15 Probe_11 620,27 3,165 3,165 3,164 19,410 3,68 3,165 28,762 107,6 2
16 Probe_17 625,25 3,169 3,168 3,168 19,370 3,62 3,168 29,408 108,2 3
17 Probe_16 624,78 3,164 3,165 3,163 19,400 3,62 3,164 29,472 108,4 2
18 Probe_14 631,42 3,168 3,168 3,165 19,440 3,66 3,167 29,389 109,3 3
19 Probe_29 635,97 3,175 3,177 3,176 19,410 3,6 3,176 29,906 109,4 3
20 Probe_30 630,18 3,164 3,163 3,163 19,420 3,62 3,163 29,740 109,4 3
21 Probe_20 629,47 3,161 3,161 3,160 19,400 3,64 3,161 29,607 109,5 3
22 Probe_27 626,72 3,154 3,154 3,152 19,380 3,64 3,153 29,642 109,6 3
23 Probe_15 643,79 3,183 3,181 3,180 19,430 3,72 3,181 29,182 110,3 3
24 Probe_28 636,63 3,157 3,157 3,159 19,400 3,62 3,158 30,182 111,0 3
25 Probe_26 646,73 3,179 3,177 3,173 19,410 3,76 3,176 29,118 111,2 3
26 Probe_4 636,52 3,156 3,154 3,155 19,400 3,68 3,155 29,744 111,2 3
27 Probe_21 655,63 3,183 3,178 3,180 19,450 3,74 3,180 29,585 112,4 3
28 Probe_24 646,36 3,158 3,160 3,157 19,410 3,68 3,158 30,133 112,6 3
29 Probe_8 659,87 3,169 3,166 3,167 19,440 3,8 3,167 29,594 114,2 4
30 Probe_10 670,82 3,163 3,165 3,163 19,410 3,82 3,164 30,025 116,4 3

Mittelwert 29,104
STABW 0,674
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Messwerte zur PTC-Festigkeitsmessung bei kleiner Spannungsrate:

Auswertung 4-Kugelversuch & Weibullauswertung

Statistische Auswertung nach EN 843-5

Kugeldurchmesser Dy [mm]: 15,080‘ Datum: 18.02.2013
Auflagerdurchmesser D, [mm]: 17,413‘ Prifer: eus
Auflagervariante: Standardauflager 9E ] Priifmaschine: Zwick
nominelle Vorkraft: 10,0‘N
Probenmaterial: PTC (A197) Belastungsgeschw.: 0,005‘ mm/ min
Charge: 107715627, Z25005A 937 Temperatur: 20,5 - 21,6‘ °C
Oberflachenbearbeitung: as sintered B Luftfeuchtigkeit: 16,4 - 20,8‘ %
gepriifte Proben: 15
Probenanzahl n: 15 Querdehnungszahl v: i 0,29‘
| Al Al Al Al Al hl Al Al spa”nungs'! Al
hy h> hs D Bruch- H mitter rate o/t i Bruch-

i D F[N] [mm] [mm] [mm] [mm]  zeit [s] [mm] [MPa/s] [MPa] stiicke

1 Probe_62 471,39 3,160 3,160 3,159 19,410 1124,08 3,160 0,071 82,1 2

2 Probe 50 524,63 3,178 3,177 3,175 19,420  1241,08 3,177 0,071 90,2 2

3 Probe_56 524,99 3,170 3,170 3,170 19,400 1261,26 3,170 0,071 90,7 2

4 Probe_49 534,36 3,190 3,189 3,188 19,420 1144,9 3,189 0,078 91,0 2

5 Probe_53 526,89 3,166 3,167 3,163 19,380  1243,82 3,165 0,072 91,4 2

6 Probe_33 536,92 3,173 3,172 3,172 19,420  1149,08 3,172 0,079 92,6 2

7 Probe_58 546,45 3,182 3,182 3,183 19,400  1283,92 3,182 0,072 93,6 2

8 Probe_57 540,82 3,162 3,162 3,161 19,400 1273,12 3,162 0,072 94,0 2

9 Probe_61 549,43 3,165 3,164 3,162 19,410 1277,16 3,164 0,073 95,4 2

10 Probe_52 551,54 3,169 3,166 3,166 19,420 1294,46 3,167 0,072 95,5 2

11 Probe_54 558,37 3,172 3,170 3,172 19,390  1306,52 3,171 0,072 96,4 2

12 Probe_60 567,94 3,190 3,190 3,189 19,400  1308,64 3,190 0,073 96,7 2

13 Probe_59 577,57 3,184 3,183 3,182 19,390 1355,6 3,183 0,072 98,8 2

14 Probe_55 574,74 3,163 3,162 3,161 19,410 1339,6 3,162 0,073 99,9 2

15 Probe_51 602,58 3,170 3,168 3,169 19,350  1418,18 3,169 0,072 104,2 2

Mittelwert 0,073
STABW 0,002
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Messwerte zur PTC-Festigkeitsmessung bei kleiner Spannungsrate in Wasser:

Auswertung 4-Kugelversuch & Weibullauswertung

Statistische Auswertung nach EN 843-5

Kugeldurchmesser Dy [mm]: 15,080‘ Datum: 14.02.2013
Auflagerdurchmesser D, [mm]: 17,413‘ Prifer: eus
Auflagervariante: Standardauflager 9E ] Priifmaschine: Zwick
nominelle Vorkraft: 10,0‘N
Probenmaterial: PTC (A197) Belastungsgeschw.: 0,005‘ mm/ min
Charge: 107715627, Z25005A 937 Temperatur: 21,1 - 21,5‘ °C
Oberflachenbearbeitung: as sintered B Luftfeuchtigkeit: 18,6 - 17,4‘ %
gepriifte Proben: 15
Probenanzahl n: 15 Querdehnungszahl v: i 0,29‘
| Al Al Al Al Al hl Al "spa”nungs'! Al
hy h> hs D Bruch- H mitter rate o/t i Bruch-
i D F[N] [mm] [mm] [mm] [mm]  zeit [s] [mm] [MPa/s] [MPa] stiicke
1 Probe_34 435,98 3,178 3,177 3,176 19,340 931,96 3,177 0,079 75,0 2
2 Probe_39 441,64 3,183 3,184 3,180 19,390 975,42 3,182 0,076 75,6 2
3 Probe_38 444,58 3,170 3,169 3,168 19,430 960,14 3,169 0,078 76,8 2
4 Probe_40 452,58 3,173 3,167 3,172 19,400  1000,32 3,171 0,076 78,2 2
5 Probe_45 461,13 3,178 3,177 3,178 19,390  1022,82 3,178 0,076 79,2 2
6 Probe_42 457,00 3,165 3,165 3,164 19,410 992,92 3,165 0,078 79,3 2
7 Probe_35 471,49 3,172 3,170 3,175 19,410 1027,96 3,172 0,077 81,3 2
8 Probe_41 476,66 3,180 3,185 3,180 19,420  1036,98 3,182 0,077 81,6 2
9 Probe_37 480,50 3,158 3,156 3,159 19,420 1052,4 3,158 0,078 83,8 2
10 Probe_44 494,49 3,159 3,157 3,159 19,400 1078,62 3,158 0,078 86,2 2
11 Probe_36 508,11 3,183 3,184 3,183 19,390  1085,78 3,183 0,078 86,9 2
12 Probe_43 507,45 3,172 3,170 3,171 19,410  1104,82 3,171 0,078 87,6 2
13 Probe_48 509,25 3,167 3,165 3,168 19,420  1095,72 3,167 0,079 88,2 2
14 Probe_46 526,84 3,180 3,180 3,178 19,360 1141,68 3,179 0,078 90,4 2
15 Probe_47 524,47 3,173 3,173 3,169 19,410 1114,16 3,172 0,080 90,5 2
16 Mittelwert 0,078
17 STABW 0,001
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Messwerte zur PTC-Festigkeitsmessung zur Verifizierung des neuen hitzebestdndigen
Lagers bei Raumtemperatur:

Auswertung 4-Kugelversuch & Weibullauswertung

Statistische Auswertung nach EN 843-5

Kugeldurchmesser Dy [mm]: 15,000‘ Datum: 11.04.2013
Auflagerdurchmesser D, [mm]: 17,321‘ Priifer: eus
Auflagervariante: neues Lager HT A Priifmaschine: Zwick
nominelle Vorkraft: 10,0‘ N
Probenmaterial: PTC (A197) Belastungsgeschw.: 2,00:mm/min
Charge: 107715627, Z25005A 937 Temperatur: 22,8 °C
Oberflachenbearbeitung: as sintered A Luftfeuchtigkeit: 27,4‘ %
gepriifte Proben: 30
Probenanzahl n: 30 Querdehnungszahl v: i 0,29‘
Al Al Al A ] Al Al hl Al spa””u”gs! Al

h; h> hs D Bruch- D mitter rate o/t o Bruch-
i ID FIN] [mm] [mm] [mm] [mm] zeit [s] [mm] [MPa/s] [MPa] stiicke
1 Probe_100 511,20 3,162 3,161 3,160 19,410 3,1 3,161 28,039 88,7 2
2 Probe 91 523,79 3,177 3,175 3,175 19,480 3,2 3,176 27,527 89,8 2
3 Probe_111 544,95 3,174 3,171 3,173 19,440 3,2 3,173 28,734 93,7 2
4 Probe_120 548,20 3,175 3,172 3,177 19,380 3,42 3,175 27,024 94,1 2
5 Probe_113 554,50 3,156 3,155 3,158 19,380 3,2 3,156 29,620 96,5 2
6 Probe_112 559,97 3,166 3,166 3,167 19,410 3,32 3,166 28,615 96,7 2
7 Probe_ 99 569,29 3,160 3,160 3,159 19,400 3,42 3,160 28,392 98,8 2
8 Probe_ 95 589,81 3,179 3,178 3,178 19,460 3,54 3,178 28,030 100,9 2
9 Probe_119 584,12 3,164 3,164 3,163 19,420 34 3,164 29,224 101,1 3
10 Probe_93 591,56 3,170 3,171 3,170 19,420 3,34 3,170 29,986 101,9 2
11 Probe_105 600,76 3,173 3,174 3,173 19,420 3,48 3,173 29,170 103,2 2
12 Probe_109 597,75 3,169 3,168 3,163 19,410 3,4 3,167 29,854 103,2 2
13 Probe_108 601,33 3,174 3,171 3,172 19,320 3,86 3,172 26,367 103,5 2
14 Probe_110 611,73 3,163 3,163 3,163 19,400 3,56 3,163 29,272 105,9 3
15 Probe_102 612,92 3,164 3,163 3,162 19,440 3,5 3,163 29,822 106,1 2
16 Probe_107 614,95 3,165 3,165 3,164 19,320 3,64 3,165 28,768 106,4 2
17 Probe_98 618,06 3,161 3,162 3,164 19,430 3,6 3,162 29,258 107,1 2
18 Probe_114 628,23 3,187 3,184 3,181 19,390 3,58 3,184 29,449 107,1 3
19 Probe_92 630,95 3,177 3,177 3,179 19,430 3,68 3,178 28,899 108,1 2
20 Probe_101 631,36 3,172 3,172 3,170 19,420 3,64 3,171 29,376 108,6 3
21 Probe_116 630,58 3,154 3,155 3,154 19,380 3,64 3,154 29,722 109,9 3
22 Probe_115 638,44 3,168 3,169 3,167 19,340 3,68 3,168 29,482 110,2 3
23 Probe_96 633,63 3,157 3,157 3,156 19,430 3,7 3,157 29,320 110,2 3
24 Probe_118 646,72 3,172 3,171 3,172 19,330 3,68 3,172 29,792 111,4 3
25 Probe_94 642,64 3,161 3,161 3,160 19,440 3,62 3,161 30,308 111,4 2
26 Probe_104 646,31 3,166 3,166 3,165 19,400 3,64 3,166 30,215 111,7 3
27 Probe_103 653,80 3,180 3,175 3,179 19,390 3,7 3,178 29,804 112,0 3
28 Probe_117 657,64 3,173 3,172 3,174 19,400 3,82 3,173 29,145 113,1 3
29 Probe_97 661,10 3,174 3,176 3,175 19,420 4,08 3,175 27,388 113,5 3
30 Probe_106 661,46 3,166 3,166 3,164 19,400 3,78 3,165 29,796 114,4 3
31 Mittelwert 29,013
32 STABW 0,972
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Messwerte zur PTC-Festigkeitsmessung bei RT mit der MIDI:

Auswertung 4-Kugelversuch & Weibullauswertung

Statistische Auswertung nach EN 843-5

Kugeldurchmesser Dy [mm]: 15,000‘ Datum: 16.07.2013
Auflagerdurchmesser D, [mm]: 17,321‘ Prifer: clk, eus
Auflagervariante: Revolver Multi mit HTAquaaern Prifmaschine: MIDI
nominelle Vorkraft: 10 bzw. 20' N
Probenmaterial: PTC (A197) Belastungsgeschw.: 1,00‘ mm/ min
Charge: 107715627, Z25005A 937 Temperatur: 24,4‘ °C
Oberflachenbearbeitung: as sintered B Luftfeuchtigkeit: 36,(5‘ %
gepriifte Proben: 9
Probenanzahl n: 9 Querdehnungszahl v: i 0,29‘
| Al hl Al Al Al h Al Al Al Al
hy h2 hs D Bruch- hmitter P st.abweich. oi Bruch-

i ID FINI] [mm] [mm] [mm] [mm] zeit [s] [mm] [mm] [MPa] stiicke

1 PTC_71 555,49 3,164 3,166 3,168 19,450 9,62 3,166 i 0,002 95,9 2

2 PTC_76 582,81 3,173 3,174 3,173 19,435 7,04 3,173 i 0,001 100,1 2

3 PTC_72 601,66 3,170 3,171 3,169 19,420 8,19 3,170 i 0,001 103,6 2

4 PTC_77 616,20 3,165 3,163 3,163 19,435 8,68 3,164 [ 0,001 106,6 3

5 PTC_74 628,18 3,159 3,161 3,161 19,435 9,34 3,160 i 0,001 109,0 2

6 PTC_80 652,62 3,164 3,166 3,162 19,435 8,29 3,164 i 0,002 112,9 3

7 PTC_75 653,90 3,158 3,166 3,159 19,410 7,91 3,161 i 0,004 113,4 3

8 PTC_79 671,80 3,168 3,167 3,168 19,430 9,27 3,168 i 0,001 115,9 3

9 PTC_78 672,43 3,160 3,164 3,161 19,440 9,65 3,162 i 0,002 116,5 3
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Messwerte zur PTC-Festigkeitsmessung bei 200°C:

Auswertung 4-Kugelversuch & Weibullauswertung

Statistische Auswertung nach EN 843-5

Kugeldurchmesser Dy [mm]: 15,000‘ Datum: 17.04.2013
Auflagerdurchmesser D, [mm]: 17,321‘ Prifer: eus
Auflagervariante: neues Auflager HT i Prifmaschine: MIDI
nominelle Vorkraft: 10,0‘ N
Probenmaterial: PTC (A197) Belastungsgeschw.: 2,00‘ mm/ min
Charge: 107715627, Z25005A 937 Temperatur: 200,0‘ °C
Oberflachenbearbeitung: as sintered | Luftfeuchtigkeit: 0,0‘ %
gepriifte Proben: 30
Probenanzahl n: 30 Querdehnungszahl v: i 0,29‘
| Al Al Al Al Al hl Al Al spa”nungs'! Al
hy h> hs D Bruch- h mitter rate o/t i Bruch-
i ID FIN] [mm] [mm] [mm] [mm] zeit [s] [mm] [MPa/s] [MPa] stiicke
1 PTC_129 509,94 3,177 3,175 3,176 19,415 2,7 3,176 31,756 87,5 2
2 PTC_151 510,59 3,152 3,152 3,152 19,440 2,54 3,152 34,400 89,1 2
3 PTC_125 528,64 3,171 3,174 3,172 19,440 2,73 3,172 32,662 90,9 2
4 PTC_142 546,53 3,176 3,174 3,175 19,455 2,87 3,175 32,073 93,8 3
5 PTC_138 553,08 3,172 3,172 3,172 19,400 2,89 3,172 32,328 95,1 3
6 PTC_147 561,54 3,172 3,172 3,170 19,450 2,93 3,171 32,385 96,6 3
7 PTC_149 557,67 3,160 3,159 3,159 19,420 2,91 3,159 32,677 96,8 3
8 PTC_144 558,99 3,159 3,159 3,158 19,470 2,92 3,159 32,644 97,1 2
9 PTC_136 578,79 3,147 3,147 3,147 19,405 3,11 3,147 32,052 101,4 3
10 PTC_126 594,14 3,175 3,177 3,174 19,440 3,03 3,175 33,072 101,9 3
11 PTC_123 604,36 3,181 3,180 3,181 19,420 3,34 3,181 30,413 103,3 3
12 PTC_133 597,00 3,150 3,149 3,150 19,420 3 3,150 34,218 104,4 3
13 PTC_121 608,36 3,172 3,171 3,172 19,410 3,31 3,172 31,104 104,7 4
14 PTC_122 606,76 3,162 3,162 3,163 19,390 3,16 3,162 32,725 105,1 3
15 PTC_150 617,28 3,169 3,169 3,169 19,410 3,13 3,169 33,449 106,4 3
16 PTC_134 626,07 3,168 3,168 3,166 19,425 3,21 3,167 33,123 108,1 3
17 PTC_131 630,06 3,169 3,168 3,166 19,410 3,38 3,168 31,658 108,7 3
18 PTC_143 630,22 3,167 3,167 3,167 19,415 3,22 3,167 33,254 108,8 3
19 PTC_141 651,94 3,164 3,163 3,163 19,420 3,72 3,163 29,872 112,9 4
20 PTC_130 659,45 3,175 3,172 3,171 19,410 3,52 3,173 31,722 113,4 3
21 PTC_146 669,51 3,177 3,175 3,176 19,435 3,47 3,176 32,589 114,8 4
22 PTC_145 672,54 3,166 3,163 3,165 19,415 3,5 3,165 32,738 116,3 4
23 PTC_132 688,67 3,167 3,167 3,166 19,415 3,49 3,167 33,582 118,9 4
24 PTC_137 702,57 3,174 3,175 3,174 19,420 3,66 3,174 32,491 120,6 4
25 PTC_139 709,12 3,168 3,168 3,168 19,430 3,59 3,168 33,592 122,3 4
26 PTC_148 715,82 3,158 3,154 3,158 19,420 3,7 3,157 33,187 124,5 4
27 PTC_127 725,30 3,169 3,170 3,169 19,440 3,67 3,169 33,584 125,0 3
28 PTC_124 743,19 3,168 3,168 3,168 19,420 3,89 3,168 32,515 128,2 5
29 PTC_135 775,87 3,175 3,175 3,175 19,465 3,89 3,175 33,775 133,1 6
30 PTC_128 898,00 3,165 3,167 3,166 19,435 4,58 3,166 33,493 155,1 6
31 Mittelwert 32,638
32 STABW 1,025
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Protokolle der Zdhigkeitsmessungen

11. Anhang D

SCF-Standard SisN4-Biegebalken — Auswertung nach Newman und Raju
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Modifizierte SCF-Methode an SisN4-Scheiben — FEM-Auswertung:
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SEVNB-Standard PTC-Biegebalken — Auswertung nach ISO/FDIS 23146:
SEVN-B Fracture Toughness

nach ESIS P5-00/VAMAS

Standardproben |
Bruchzihigkeitsmessung Temperatur: 24,4 °C Datum: 08.07.13
SEVNB-Methode rel. Luftfeuchte: 49 % Priifer:  eus
Umgebung: Laborluft Priifgeschw. 0,5 mm/min
Auflagerabstand S; [mm]: 40
Material: PTC_EB222 Auflagerabstand S, [mm]: 20
Firma: EPCOS
Kerbe: automatisch poliert, Rasierklinge & 0,1 ym Diamantpaste
Probe Breite [nm] Héhe [mm] FnaIN] = a[mm] ©  r[pm] a Y(a) K. [MPaym]

3,007 4,005 0,922

3,021 4,013 0,922

3,035 4,019 0,919

3,021 4,012 34,572 0,921 3,250 0,230
giltig ¥ JA 0,003

3,023 4,002 0,997

3,024 4,016 1,008

3,023 4,034 1,001

3,023 4,017 33,456 1,002 2,250 0,249
gilltig JA 0,011

3,028 4,017 1,012

3,032 4,024 0,997

3,030 4,028 0,988

3,030 4,023 34,654 0,999 3,500 0,248
gilltig JA 0,024

3,016 3,994 1,072

3,009 4,002 1,068

2,998 4,007 1,061

3,008 4,001 33,078 1,067 5,250 0,267
giiltig JA 0,011

3,038 4,007 0,879

3,039 4,022 0,882

3,031 4,039 0,860

3,036 4,023 36,441 0,874 4,750 0,217
giiltig JA 0,022

3,033 3,970 0,840

3,028 3,987 0,831

3,019 4,000 0,831

3,027 3,986 37,840 0,834 4,500 0,209
giiltig JA 0,009

3,011 4,022 1,032

3,002 4,007 1,028

2,988 3,990 1,032

3,000 4,006 33,150 1,031 5,250 0,257
gilltig JA 0,004

4,107
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SCF-Standard PTC-Biegebalken — Auswertung nach Newman und Raju:

Mmavis
M
621 vTveee'T |68S0S0°T (V65760 |TSYTL6'0 [6TEELL0 |08TLSOT [26€0TC T |855000°0 (00S000°0 9 udyjeg
0s‘T ¥806TC‘T |00S¥C0T (8279160 9589960 |LT9¥¥L0 |9¥0S90T [£89€ETT T {S99000°0 [€95000°0 G udy|eg
usdozaduelay 8L'T 6€¢86T'T [6LS8TT T |8£L606°0 [0L0098°0 |ESYOEL'0 [8969¥0°T |968€8F'T [8£5000°0 |€85000°0 v uayeg
Sunuamsny unz usaqoud 3|je |S9‘T 958881 T |80SELT'T |TSTLT60 [TT9SES'0 |CTSISL 0 |LEGEENT [0TLTSL T |69¥000°0 |€2S0000 € uajjeq
SLT 0860TC‘T |£0S9€0T [SO0TT6°0 |£9TTL6°0 [68€6SL0 |89TTI0T [0£S5C9T T {809000°0 (6250000 T udjeg
vs'T 69L0€C'T (9456060 |0£S6£6°0 [¢69£9T T |ZT80T8'0 [6EE6L0T |ZTIYIL T [2€9000°0 |LT¥000°0 T uayjeg
[ Wed]| (M%) | (mae) | (M%) | (M2%) | (M%) | (ma%e) (W21 fure | sunuyorezag
Jejuawwoy ) . . o . (2/e) 0 |=1124gss1y i
N A S H A H N 9j911ssiy usqold
aq|ey
Sunuydaiag

€80T 8YTT €S 9Ly 189 7007000 (666°E 000t 900y T€6T00°0 (ST6°C €26°C 816°C 9 udy|eg
69€T 68¢T 4] vLS €L ¥66€00°0 |986°€ 766°€ €00V 8162000 [¢16C 0T6°C €26°C G udy|eg
6911 PSTT 765 vLS 0'0L STOY00°0 (900 ST0'Y v20y ¥16200°0 |306°C €16°C 0T6°C v uayeg
LE6 LE6 699 9Ly 969 LEOY00'0 V0 LEO'Y 0€0Y 6162000 [026C 76T ST6°C € udjjeg
¢6TT 6ECT 91S TS 0°0L 9£6€00°0 |€66°E GL6°E 096°€ ST6200°0 [£16C TT6°C ST6'C T udjjeg
8€CT 16¢T ()87 3747 1'69 20017000 (200 100V 200y €26200°0 [026C 0T6°C 0€6°C T udyjeg
INJuesy| [w] [w] 8unuydiazaq

[wri]og aa1augssiy | [wrl] e aa1ssiy TRE [ww] g a112.g 249H A [ww] m Sennqy yoeu ayoH _uaqoig

uasesjuiy wnz

qT0-TZHT J INLSV Ine| Sunliamsny apoyidN-43S L6TV ud)|eqasalg-dld

56



Modifizierte SCF-Methode an PTC-Scheiben — FEM-Auswertung:
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Modifizierte SCF-Methode an PTC-Scheiben bei 200°C — FEM-Auswertung:
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