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Kurzfassung

In dieser Arbeit wurde eine Laserstrahl-Thermoschockanlage grundlegend fir die
Durchfiihrung von Aufheizthermoschockversuchen an verschiedenen
Hochleistungskeramiken  weiterentwickelt. Die Anlage wurde hinsichtlich  der
Versuchstechnik dahingehend erweitert, dass Versuche an Luft und erstmals auch im
Vakuum mdglich sind, wobei die Probenerwarmung kontinuierlich und sehr rasch durch
eine vom Probeninneren ausgehende spiralférmige Laserstrahlfihrung erfolgt.

Die Bestimmung der zeit- und ortsaufgelosten Temperaturverteilung mit Hilfe einer
Hochfrequenz-Infrarotkamera stellt durch die Auswahl von vier Keramiken mit
unterschiedlichen thermischen und optischen Eigenschaften einen hohen Anspruch an die
Messtechnik. Eine  Mdoglichkeit fir die pyrometrische  Hochgeschwindigkeits-
Temperaturmessung von Proben mit groRen Temperaturgradienten sowie wellenlangen-
und temperaturabhéngigen Transmissions- und Absorptionsverhalten wurde im Rahmen
dieser Arbeit entwickelt und wird detailliert vorgestellt. Dazu gehdren die Erstellung einer
universellen Kalibrierprozedur sowie die Korrektur der Messdaten hinsichtlich
verschiedener Rauscheffekte und messtechnischer Artefakte. Das Temperaturprofil kann
mit dieser Technik mit guter Genauigkeit bestimmt und ausgewertet werden. Die
Temperatur wird auf der gesamten Probenoberflache erfasst und die Temperaturerh6hung
im Laserspot wird damit ebenfalls ermittelt. Die zusatzliche Installation der
Schallemissionsmessung erlaubt eine exakte Bestimmung des Zeitpunkts des
Probenversagens. Mit diesen Weiterentwicklungen kénnen nun Keramiken mit optisch und
thermisch stark variierenden Eigenschaften in verschiedenen Medien untersucht werden.

Der sich einstellende Temperaturgradient in der Probe ist fur die Ausbildung von
Druckspannungen im Probeninneren und Zugspannungen im kalten Randbereich der
Probe verantwortlich. Beim Erreichen einer kritischen, versagensrelevanten Spannung tritt
eine Schadigung der Probe auf, wobei der Laserspot eine, die Bruchursache darstellende
lokale Temperatur- und daraus folgende Spannungsiiberhéhung in der Nahe des jeweiligen
Verweilortes verursacht. Die Bestimmung der sich einstellenden Spannungen wurde von
einem eindimensionalen Ansatz zur Berechnung der Tangential- und Radialspannungen
erstmals auf eine zweidimensionale, auf der Finite-Elemente-Methode basierende
Berechnung erweitert.

Die Streuung der versagensrelevanten Spannungen wird statistisch erfasst und bewertet.
Die als Stand der Technik anerkannte Weibullstatistik wurde auf die Anforderungen des
Thermoschockversuches angepasst bzw. weiterentwickelt. Hierbei wird in Form von
Hullkurven berlcksichtigt, dass das belastete Volumen jeder Probe wéahrend des
Versuches einem drtlich und zeitlich inhomogenen Spannungszustand unterliegt. Dies stellt
eine Erweiterung der statistischen Weibull-Analyse dar, die auf der Annahme konstanter
Prifvolumina basiert. Neben dem versagensrelevanten Spannungszustand kann nun auch
die bei Versagen gespeicherte elastische Energie berechnet werden, die sehr gut mit sich
ausbildenden Bruchmustern korreliert.

Basierend auf der Kenntnis des Spannungszustandes und der gespeicherten elastischen
Energie wurden verschiedene Versagenskriterien abgeleitet. Aus einer vergleichenden
Gegeniberstellung dieser Versagenskriterien fur die untersuchten Hochleistungskeramiken
wird das am besten geeignete, mit vertretbarem Aufwand bestimmbare Kriterium abgeleitet.

Damit steht experimentell eine universelle Methode zur Verfiigung, medienabhangige
Thermoschockversuche an unterschiedlichen Keramiken durchzufiihren und auszuwerten.
Die so ermittelte Thermoschockfestigkeit und deren Streuung kann zur Auslegung von
keramischen Bauteilen herangezogen werden.



Abstract

In this thesis, a laser beam thermal shock rig was fundamentally enhanced to realize
heating-up thermal shock tests on different advanced ceramics. The testing technique of
the rig was extended with respect to testing media, i.e. testing in vacuum is possible now in
addition to air. Heating takes place continuously and very rapidly by a laser beam, which
moves helically from the center of the sample to the outside.

The measurement of the time and space resolved temperature distribution was realized by
using a high performance infrared camera. The investigation of four different advanced
ceramics with dissimilar optical and thermal properties represented a challenging task
regarding measuring instrumentation. A procedure to apply pyrometric high-speed
temperature measurements to samples with high thermal gradients as well as wavelength
and temperature dependent transmission and absorption behavior was developed and is
presented in detail. This includes the generation of a universal calibration procedure as well
as the correction of the measured data with respect to different noise effects and measuring
artifacts. The temperature profile can be determined and evaluated with good accuracy by
this approach. The temperature is recorded on the complete specimen surface and the
temperature increase in the laser spot is detected as well. The additional installation of the
acoustic emission measurement allows the exact determination of the moment of specimen
failure. With these advancements, ceramics with strong variations in optical and thermal
properties can be investigated now in different media.

The induced temperature gradient results in the development of compressive stresses in
the hot sample interior and of tensile stresses in the cold rim. Damage of the sample occurs
when reaching a critical failure relevant stress. The laser spot represents the rupture cause
due to a local rising of the temperature and, consequently, a stress rise close to its dwell
point. The determination of the resulting stresses was extended for the first time from a one
dimensional approach calculating the tangential and radial stresses to a two dimensional
calculation, which is based on the Finite-Element-Method.

The scatter of the failure stress was statistically determined and assessed. The statistics of
Weibull, which is accepted as a state-of-the-art approach, was adapted and further
developed, respectively, for the requirements of thermal shock tests. The loaded volume of
each sample during the experiment is subjected to a spatio-temporal inhomogeneous
stress condition, which is taken into account in terms of an envelope. This represents an
expansion of the statistics of Weibull, which assumes a constant sample volume. In addition
to the failure relevant stresses, it is possible now to calculate the stored elastic energy at
failure, which correlates very well with the observed fracture pattern.

Based on the calculated stress state and the stored elastic energy, different failure criteria
were derived. After a contrasting juxtaposition of these failure criteria of the investigated
advanced ceramics, the most suitable criterion was proposed, which can be applied with
justifiable effort.

Thus, a universal method to perform and evaluate media dependent thermal shock
experiments on ceramics is available now. Such thermal shock resistance data as well as
their scatter can be used to design ceramic components.
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1 Einleitung
1 Einleitung

Hochleistungskeramiken weisen auf Grund der chemischen Zusammensetzung und dem
damit verbundenen atomaren Aufbau von Uberwiegend ionischen und kovalenten
Bindungen hervorragende Eigenschaften bei hohen Temperaturen, wie hohe Festigkeit und
hohen Widerstand gegen Verschlei3, auf. Ein wesentlicher Vorteil gegenliber den bei
hohen Temperaturen ebenfalls sehr resistenten Refraktarmetalllegierungen besteht in der
geringeren Dichte und héheren Korrosionsbesténdigkeit. Diese Eigenschaften sind Ursache
und Antrieb vieler Forschungsvorhaben zur Substitution metallischer durch keramische
Komponenten in Warmekraftmaschinen mit dem Ziel der Wirkungsgradverbesserung.

In verschiedenen Anwendungen werden keramische Komponenten bereits erfolgreich
eingesetzt. Hochleistungswarmetauscher fir korrosive Gase und Fliissigkeiten werden aus
Siliziumkarbid hergestellt. Zirkonoxid wird in der Prothetik oder als Basis der Lambdasonde
in Ottomotoren zur Regelung des Kraftstoff-Luft Gemisches eingesetzt. Ofenauskleidungen
und Laborkeramiken bestehen tberwiegend aus Aluminiumoxid, Wendeschneidplatten zur
Metallbearbeitung lassen sich aus Mischkeramik (Al,Os, Titanoxikarbid (Ti(O,C)) und ZrO,)
erfolgreich  herstellen. In vielen dieser Anwendungen ist mit spontanen
Temperaturwechseln (Thermoschock) zu rechnen, welche lokale Spannungsspitzen
hervorrufen. Keramiken haben jedoch aufgrund ihrer fehlenden Duktilitdét und der damit
verbundenen niedrigen Schadenstoleranz fiir diese Belastungszustdnde eine hohe
Ausfallwahrscheinlichkeit und sind daher in industriellen Anwendungen weniger verbreitet
als metallische Werkstoffe. Aus diesem Grund kommt der Untersuchung des Verhaltens
dieser Werkstoffgruppe im Allgemeinen und der Werkstoffe Zirkonoxid (PSZ-ZrO,),
Aluminiumoxid  (Korund-Al;O3), Siliziumkarbid (SSiC) sowie einer Mischkeramik
(Al,O3/Ti(O,C)-ZrOz) im Speziellen unter Thermoschockbelastung eine besondere
Bedeutung zu.

Das Thermoschockverhalten wird (berwiegend durch Abschreckversuche in
verschiedenen  Medien  charakterisiert,  wobei  aufgrund  seiner  einfachen
Versuchsdurchfuhrung meist der Wasserabschreckversuch angewendet wird. Dieser
Versuch ist wenig geeignet um das Versagen ausldosende mechanische Spannungen in den
Proben zu quantifizieren. Ein weiterer Mangel dieser Versuche ist, dass die Ergebnisse
wesentlich durch die Versuchsbedingungen wie Probenform, Abschreckmedium sowie
Methode der Restfestigkeitsbestimmung beeinflusst werden. Folglich werden nur qualitative
Vergleiche im Rahmen von Werkstoffentwicklungsaktivitditen ermdoglicht. Um diese
Beschrankung zu tberwinden und um Thermoschockexperimente unter reproduzierbaren
Bedingungen durchfihren zu koénnen, wurden verschiedene Methoden flr
Aufheizthermoschocks z. B. mit Elektronenstrahlheizung, Bestrahlung mit Halogenlampen,
Bestrahlung mit Infrarotlampen oder mit einem Hochleistungslaser entwickelt. Diese
Verfahren  werden mit geeigneten  Prifeinrichtungen  zur  Erfassung  der
Temperaturverteilung der Probe z. B. Infrarot-Pyrometern oder Thermokameras kombiniert.

Thermoschockversuche durch Strahlungserwarmung wurden unter anderem durch
Schneider [1], Knoblauch [2] und Kirchhoff [3] realisiert. Die Erwdrmung von Proben mit
Hilfe von Laserstrahlung konnte durch Rettig [4] entschieden verbessert werden. Die
vorliegende Arbeit baut auf den von Rettig gelegten Grundlagen zur Realisierung
laserinduzierter Thermoschockexperimente auf und verbessert insbesondere die
Probenerwdrmung und die Temperaturmessung vor allem in Bezug auf optisch
semitransparente Probenmaterialien. Eine gezielte Laserstrahlfihrung konnte im
Gegensatz zu den bisher verwendeten Verfahren die zu testende Probe sowohl in der
Dicke als auch auf der Oberflaiche homogen erwarmen und somit einen scharfen
Temperaturgradienten in kirzester Zeit in die Probe einbringen. Dieser Gradient wird
hochfrequent als Funktion der Zeit gemessen und steht daher nicht nur als
Momentaufnahme vor dem Probenbruch, sondern als ,Lebens- bzw. Belastungszeit®
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Messung zur Verfiigung. Die ausfiihrliche statistische Auswertung mit drei verschiedenen
Anséatzen fihrt zu &hnlichen Ergebnissen, die je nach Aufwand zu differenzierten
Genauigkeiten fiihren. Die statistische Auswertung kann daher den Kundenwiinschen
entsprechend den Thermoschockversuchen angepasst werden, sodass Laser-
Thermoschockversuche an jeder Art von Keramik universell und serienméafig durchgefuhrt
werden koénnen. In der vorliegenden Arbeit wurde der Laserstrahl-Thermoschock zur
Charakterisierung des Thermoschockverhaltens verschiedener Keramiken eingesetzt. Die
Anlage wird dargestellt und die erzielten Ergebnisse sowie deren Analyse werden
beschrieben und diskutiert.
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2.1 Thermoschockmethoden

Bedingt durch die Zunahme des Abstandes der atomaren Teilchen mit wachsender
Teilchenenergie (Temperatur) dehnt sich ein Material aus bzw. zieht sich bei Abkihlung
zusammen. Dieses werkstoffabhéngige Verhalten wird durch den thermischen
Ausdehnungskoeffizienten o quantifiziert. Jedes Material besitzt weitere Kennwerte wie die
spezifische Warmekapazitat cp, Dichte p und Warmeleitfahigkeit L. Diese intrinsischen
Werkstoffparameter ergeben nach Gl. (2.1) die Temperaturleitfahigkeit «, die ein MaR3 fur
die zeitliche Veranderung der rdumlichen Verteilung der Temperatur durch Warmeleitung
als Folge eines Temperaturgradienten ist [5].

A 2.1)

Denkt man sich einen beidseitig eingespannten — spannungsfreien — Stab und erwarmt
diesen homogen, dehnt er sich aus. Wenn die gedachte Einspannung diese Ausdehnung
jedoch behindert, verursacht die unterdrickte Dehnung thermische Zug- oder
Druckspannungen. Bei Kenntnis  von Elastizitatsmodul und thermischen
Ausdehnungskoeffizienten sowie der Temperaturdifferenz AT ist es mdglich, die
Spannungen zu berechnen. Dieser Prozess ist zeitunabhangig. Wenn diese
Temperaturverédnderungen schneller induziert werden, als die Temperaturleitfahigkeit sie
abbauen kann, werden in einem realen Bauteil, auch wenn es nicht dehnungsbehindert
eingespannt ist, thermische Spannungen entstehen. Der Temperaturgradient fihrt folglich
zu thermisch induzierten Spannungen, deren GroéRe durch den Ausdehnungskoeffizienten
a, den Elastizitaitsmodul E sowie die Temperaturdifferenz AT bestimmt wird (GI. (2.2)) [6].

Oxx Txy Txz Exx Exy Exz] o Oxy Oxz (2.2)
Tyx Oyy Tyz| = ny Eyy Eyz . (ny ayy ayz - AT
Tzx  Tzy Ozz E;x  Ezy Eg Ozx  Ozy Oz

Uberschreitet in thermoschockempfindlichen Werkstoffen (z.B. Keramiken) die lokale
thermisch induzierte Spannung die Werkstofffestigkeit, tritt Schadigung auf. Das Ausmaf
der Schadigung hangt vom Temperaturgradienten ab, mit dem die Probe belastet wurde. Ist
der Temperaturgradient AT klein, tritt keine Werkstoffschadigung auf. Erhdht sich der
Gradient auf ein kritisches Niveau AT=AT., vermindert sich die Festigkeit ¢ schlagartig.
Nach einer solchen Belastung kann die Probe nur noch eine reduzierte Spannung ohne
Versagen ertragen [7]. Wird der Temperaturgradient weiter erhéht AT>AT., bleibt diese
Restfestigkeit jedoch erhalten. Erst bei sehr viel gréRerem Temperaturunterschied AT>>AT.
fallt die Festigkeit weiter ab. Dieser Zusammenhang wird in Abbildung 2.1 veranschaulicht.
Dabei ist die Temperaturdifferenz, bei der eine Festigkeitsminderung von 70 % der
Ausgangsfestigkeit bestimmt wird, die kritische Thermoschock-Temperaturdifferenz AT [8-
10].
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N
o AT<ATc
kein Festigkeitsabfall
O¢ spontaner Festigkeitsabfall
AT=ATc
{AT>ATc
: \\<AT>>ATC

0 AT, AT

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung des Festigkeitsverlaufes o als Funktion der
Thermoschocktemperaturdifferenz AT fur hochfeste Keramiken. o ist die Ausgangsfestigkeit, AT, die
kritische Temperaturdifferenz, die zum Abfall der Festigkeit fuhrt [9, 10].

Eine mdgliche Einteilung der verschiedenen Prufmethoden zur Bestimmung der
Thermoschockfestigkeit bzw. einer kritischen Temperaturdifferenz stellt die Art der
Einbringung des notwendigen Temperaturgradienten dar. Daher lassen sich die
Pruftechniken grundsatzlich in Abkuhl- und Aufheizthermoschock einteilen. Erste Arbeiten
zum Verhalten von Keramik bei Thermoschockbelastung wurden von Kingery [11] 1955
durchgefuhrt. Darauf basierende Veroffentlichungen von Hasselman [9, 10, 12-14]
behandeln unter anderem bruchmechanische Lésungsansétze, die bis heute grundlegend
bzw. abgewandelt verwendet werden. Erste vorgeschlagene Lésungsansatze von Kingery
und Hasselman wurden durch den Abkuhlthermoschock realisiert.

2.1.1 Abkuhlthermoschock

Bei einem Abkihlthermoschock wird ein  Prifkdrper langsam von seiner
Ausgangstemperatur auf eine gewahlte Priftemperatur erwarmt und in kurzer Zeit auf
Ausgangstemperatur abgeschreckt.

Der in der Literatur am héaufigsten zitierte Versuch ist der Wasserabschreckversuch [15-
21]. Dabei wird eine Probe in einem vertikal angebrachten Rohrofen auf die gewiinschte
Pruftemperatur erwdrmt. Nach der Durchwarmung wird die Probe durch Eintauchen in
einem Wasserbad abgeschreckt. Anschlielend wird die Restfestigkeit der durch das
Abschrecken geschadigten Probe bestimmt. Dieser Versuch wird mit verschiedenen
Thermoschock-Temperaturdifferenzen durchgefiihrt, um die kritische Temperaturdifferenz
AT: zu ermitteln, bei der ein signifikanter Festigkeitsabfall auftritt (Abbildung 2.1). Der
Wasserabschreckversuch wurde hinsichtlich vergleichbarer Ergebnisse international
genormt [8], ist einfach zu realisieren und stellt geringe Anspriiche an die experimentelle
Ausstattung. Ein weiterer Vorteil ist eine sichere Bestimmung der evtl. hervorgerufenen
Schéadigung durch genormte Prifverfahren (z.B. Vier-Punkt-Biegeversuch).

Die Norm gibt drei mogliche Probenformen vor:

Typ A: 120 mm lange Stéabe mit einem Durchmesser von 10 mm oder Balken mit
einer Kantenlange 10 mm x 10 mm,

10
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Typ B: balkenférmige Proben mit einem Querschnitt von 3 mm x 4 mm sowie
=45 mm Lange und

Typ C: komplette Bauteile in geeignetem Fertigungszustand.

Die Probenform Typ A kann fiir die Bestimmung des Elastizititsmoduls mit Hilfe der
Resonanzmethode [22] verwendet werden, wobei evtl. auftretende Schéadigungen des
Prufkérpers hinsichtlich ihres Einflusses auf den Elastizitdtsmodul erfassbar sind. Durch die
Verwendung von Proben des Typs B lasst sich die evtl. vorhandene Schadigung durch den
Drei- bzw. Vier-Punkt-Biegeversuch [23] ermitteln. Bauteile gleicher Abmessungen sind
ebenfalls vergleichbar. Die Bestimmung der Schadigung muss an die Probengeometrie
angepasst werden. Alle drei Probenformen sind mit dem Farbeindringverfahren [24]
hinsichtlich Oberflachendefekte prufbar.

Die Priftemperatur muss der Anwendung des Werkstoffes angepasst werden und die
Abschrecktemperatur des Wassers ist auf 20 °C festgelegt.

Der einfachen Versuchsfiihrung steht das Problem des unbestimmten Wéarmeiibergangs
entgegen, welches sich aus den folgenden Ausfiihrungen ableitet.

Der Warmeibergang zwischen heiBem Probekérper und kaltem Wasser wird mit Hilfe
des  Warmeilbergangskoeffizienten h  charakterisiert.  Die =~ Geometrie-  und
Temperaturabhangigkeit von h erschwert eine Berechnung des Warmeubergangs.
Weiterhin ist die Priftemperatur héher als der Siedepunkt von Wasser und die im
Probekorper gespeicherte Wéarmemenge gréRer als die Warmemenge, welche zum
Verdampfen der unmittelbaren Umgebung des eingetauchten Kdérpers notwendig ist. Aus
diesem Grund kommt es beim Kontakt des Probekdrpers mit dem Abschreckmedium zum
Verdampfen von Wasser in der unmittelbaren Umgebung (Abbildung 2.2 a). Durch die
Bildung von teilweise anhaftenden Dampfblasen sinkt der Warmeubergangskoeffizient hy
zwischen Probe und Wasser undefiniert auf h; ab. Daher kann der
Warmeubergangskoeffizient hy nicht mehr berechnet werden [17, 18, 25].

Um eine Probe einem Thermoschock aussetzen zu kénnen, muss der Warmeubergang
zwischen Prifkorper und Abkuhlmedium sowie die Warmeabfiihrung im Abkihlmedium
groRRer sein, als die Warmeleitfahigkeit vom Probeninneren zum Probenrand. Dieses
Verhéltnis wird durch die Biot-Zahl Bi beschrieben [2, 5].

. _h-L (2.3)
Bi = 3

Dabei ist h der Warmelbergangskoeffizient zwischen Probe und umgebendem
Abkihlmedium, L die charakteristische Lange, welche von der Probenform und —dimension
abhangt und A die Warmeleitfahigkeit der Probe. Da sich der Warmelbergangskoeffizient h
Uber die Versuchszeit andert, &ndert sich auch die Biot-Zahl, mit der Folge, dass nur
Probenserien mit den gleichen thermischen Eigenschaften, Pruftemperaturen sowie
geometrischen Abmessungen vergleichbar abgeschreckt werden und somit einer gleichen
Beanspruchung unterliegen. Es ist nur mit sehr groRem Aufwand mdglich, die Temperatur-
bzw. Spannungsverhéltnisse im Prufkérper zu berechnen.

Zur Verringerung des Einflusses des unbestimmten Wéarmelbergangs h:; wurde die
Wassertemperatur zwischen 0 °C und 100 °C [18, 26] variiert. In Abbildung 2.2 ist der
Abkiihlvorgang eines Probekdrpers in kaltem und kochendem Wasser dargestellt. In kaltem
Wasser (Abbildung 2.2a) haften auf der Probenoberflache Dampfblasen. In kochendem
Wasser (Abbildung 2.2b) werden die isolierend wirkenden Dampfblasen von der
Probenoberflache weggerissen, somit kann der Warmeubergangskoeffizient h; wieder
erhoht werden. Die erhdhte Wassertemperatur wirkt sich jedoch nachteilig auf den Versuch
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aus, da der Temperaturgradient niedriger ist, was zu héheren Priiftemperaturen fiihrt. Eine
weitere Moglichkeit ist die Variation des Abschreckmediums. Es kamen Medien wie
Polyvinylalkohol (PVA) [17], Ol [27], bewegte Luft [17], geschmolzenes Metall (140 °C -
500 °C) [15] und geschmolzenes Salz (160 °C - 630 °C) [15] zur Anwendung.

a = - = = kaltes Wasser
== B

b
= 7 - Dampfblasen
b e .. o s | v Probe
f e
[ 1 4 |
PN T Vos > kochendes Wasser

Abbildung 2.2: Schematische Darstellung der Unterschiede des Warmeibergangskoeffizienten h im
Wasserabschreckversuch zwischen a) nicht kochendem und b) kochendem Wasser [18]. In
a)beschreibt h, den Warmeilibergangskoeffizienten zwischen Probe und kaltem Wasser, der durch die
Bildung von Dampfblasen deutlich auf h; reduziert wird. In kochendem Wasser werden an der
Oberflache entstehende Dampfblasen weggerissen und der Warmeubergang somit vergroRert.

Durch verschiedene Verfahren kénnen Proben fir weitere Untersuchungen gezielt
vorgeschadigt werden. Wird auf einer Probe mit Hilfe eines Vickers Indenters ein Eindruck
auf eine polierte Oberflache eingebracht, entsteht ein halbkreisférmig in die Tiefe gehender
Riss — ein Vickers Riss [28-31]. Dieses Verfahren der Vorschadigung wird zur Ermittlung
der Risszahigkeit aus der Belastung eines Harteeindrucks und der Lange der auf der
Oberflache entstehenden Risse verwendet und wird in [7] beschrieben. Bei dem Verfahren
von Andersson und Rowcliffe [32] werden auf die gleiche Art und Weise Risse in eine
oberflachenpolierte Scheibe eingebracht. Dabei werden sog. Palmqgvist Risse, Abbildung
2.3, beobachtet. Diese Risse entstehen nach [7] nur bei relativ zédhen keramischen
Werkstoffen. Dabei bildet sich im Vergleich zu den Vickers Rissen ein anderes Risssystem
aus. Palmqvist Risse sind radiale Risse an der Oberflache, die sich nicht weit in die Tiefe
erstrecken. Die Lange und Tiefe der Risse ist proportional zur Eindringtiefe und durch
Vermessen von lp (Abbildung 2.3) mit Hilfe eines Lichtmikroskops bestimmbar. Dieser
Versuch und Variationen des Abschreckversuches werden auch in verschiedenen Medien
durchgefihrt [32].

'o o
v

(a) (b)

Abbildung 2.3: Schematische Darstellung von Palmgvist Rissen nach einem Vickers Eindruck a) von
oben und b) im Schnitt [33].
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Anzahl der Versuche [N]
Abbildung 2.4: Rissverlangerung Aa Uber die Anzahl der Thermoschockversuche fiir 2 Keramiken in
Wasser, Polyvinylalkohol (PVA) und Luft [17]. Die Temperaturdifferenz AT betragt in Wasser und
Alkohol 75 °C und in bewegter Luft 800 °C.

Die so vorgeschéadigte Probe wird einem Abkuhlthermoschock unterworfen. Durch die
induzierten thermischen Spannungen findet Risswachstum statt. Bei bestimmten gewéahlten
Abschreckparametern und -medien versagt das Bauteil bzw. die Probe nicht beim ersten
Abkiihlthermoschock, sondern es kommt zu einer Schadigung, die nicht zum sofortigen
katastrophalen Versagen fuhrt [34]. Die Lange des gewachsenen Risses kann dann nach
dem Abschreckversuch durch Vermessen bestimmt und zur Ausgangsrissldnge lp in
Relation gebracht werden. Damit ist es méglich, dieselbe Probe mehrmals zu belasten. In
Abbildung 2.4 ist die Rissverlangerung Aa in Strontium und Magnesium dotiertem
Lanthanium Gallat mit und ohne Korundverstarkung nach mehreren Abkuhlthermoschocks
in verschiedenen Abkihlmedien dargestellt. Die Abbildung zeigt das Risswachstum in
Abhéangigkeit von der Anzahl der Thermoschockversuche sowie der Abschreckmedien
Wasser, Alkohol und bewegte Luft. Das Abschreckmedium Wasser verursacht nach Alkohol
und Luft ein gréReres Risswachstum bei gleicher Wiederholungsrate und ist somit ein
vergleichbar "hartes" Abschreckmedium.

Pettersson et al. fuhrten Versuche mit dieser Abschreckmethode an Siliziumnitrit (SisN4)
durch [35-37]. Da die Rissverlangerung mafigeblich von experimentellen Parametern wie
Ausgangsrisslange, Wasserbadtemperatur, Abschrecktemperatur und Probenform abhéangt,
wurden standardisierte Parameter (Durchmesser 12 mm, H6he 4 mm, lp =100 pm und
Wassertemperatur 90 °C) vorgeschlagen [26].

Das Hauptproblem des unbestimmten Warmeilbergangs und damit des nicht
quantifizierbaren Belastungszustandes der Thermoschockprobe bleibt jedoch bestehen und
beschrankt die Ergebnisse aller vorgestellten Abschreckversuche auf Chargen mit
ahnlichen Eigenschaften und gleichen Pruftemperaturen. Aus diesem Grund sind
Abschreckversuche nur fir Werkstoffentwicklungsaktivitaten geeignet und geben nur
begrenzten Aufschluss Uber das Verhalten von Werkstoffen unter
Temperaturwechselbelastung [38, 39]. Ein mdglicher Lésungsansatz sind Thermoschocks
mit Aufheiztechniken.

2.1.2 Aufheizthermoschock

Die im vorangegangenen Kapitel aufgezeigten Grenzen des Abkihlthermoschocks
kénnen im Wesentlichen auf den nicht quantifizierbaren Abkiihlvorgang und damit auf nicht
vergleichbare Temperaturwechsel verschiedener Proben reduziert werden. Aus diesem
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Grund wurden  Aufheizthermoschockmethoden  entwickelt, die die folgenden
Aufheiztechniken verwenden.

- hochfrequente Radiowellen:

King [40, 41] fand 1969 eine Mdglichkeit, Ringe aus Graphit (Durchmesser
aufen = 2,5 cm, innen = 6 mm, Dicke = 1,5 mm) mit Hilfe der Erwarmung durch von auf3en
induzierte Strome eines gekihlten hochfrequenten Wechselstromgenerators (400 kHz,
50 kW) zu schadigen. Er untersuchte erfolgreich verschiedene Chargen von Graphit in
Vakuum flr Anwendungen in Kernreaktoren.

- heiRes Gas:

Panda et al. [42-44] konstruierte einen wassergekihlten Probenhalter zur Aufnahme von
keramischen Scheiben (Durchmesser 30 mm, Dicke 3 - 5 mm) aus z. B. SisNs und Al>Os.
Ein heiBes Brenngas aus Sauerstoff - Wasserstoff erhitzt die Oberflache der Scheibe auf
bis zu 2000 °C. Die Temperatur wird pyrometrisch ermittelt. Der Temperaturgradient wird
durch Kontakt zum Probenhalter hergestellt. Die dabei entstandene Schéadigung kann
sowohl visuell als auch akustisch (Schallemission) aufgezeichnet und ausgewertet werden.

- Lichtbogen Plasma:

Sato et al. [45-47] nutzte die entstehende Erwarmung beim Ubersprung eines
Lichtbogens zwischen zwei Graphitelektroden. Dabei wird eine Scheibe (Durchmesser
15 mm) aus Graphit zwischen zwei unter Spannung stehenden Elektroden platziert. Durch
Erhoéhen der Spannung kommt es zum elektrischen Uberschlag. Je nach eingestellter
Leistung (maximal 30 kW) erwarmt sich die Probe. Die ertragene elektrische Leistung ohne
sichtbaren Probenbruch stellt ein Maf3 fur die Thermoschockbestandigkeit dar.

- Elektronenstrahl:

Reiswig et al. und andere [47-50] testeten die Mdoglichkeit, Proben aus Graphit
(Durchmesser auflen = 1,23 cm, Dicke =2 mm) mit Hilfe eines Elektronenstrahles (in
Vakuum) in der Mitte zu erwarmen. Die Erwdrmung hatte Schadigungen der Mikrostruktur
sowie den Probenbruch zur Folge. Die kritische Temperatur wurde erstmals mit Hilfe von
Punkt-Pyrometern bzw. Thermoelementen gemessen.

- Infrarotlampen:

Schneider et al. [1, 51] verbesserte das Verfahren der Elektronenstrahlheizung durch
fokussierte Warmestrahlung (Wellenlange = 2 um) zweier Halogenlampen a 150 W, welche
mit Hilfe je eines Ellipsoidspiegels auf die scheibenférmige Probe (Durchmesser 12 bis
14 mm, Dicke 0,3 bis 0,7 mm) gelenkt wird. Es sind Aufheizraten von 1000 K/s auf
Temperaturen bis 1600 °C realisierbar. Die Messung des radialsymmetrischen
Temperaturprofils wird mit einem Infrarotpyrometer (Messbereich 5 bis 20 um) durchgefuhrt.
Der Zeitpunkt des Probenbruches kann mit Hilfe eines Schallemissionsdetektors bestimmt
werden. Der Vorteil dieser Methode besteht in der guten Reproduzierbarkeit der Versuche
und der bertihrungslosen Probenerwéarmung bzw. Temperaturmessung.

- Laserstrahl:

Kirchhoff, Rettig et al. und andere [3, 4, 52-54] entwickelten ein Verfahren zur
Probenerwdrmung mittels Infrarot-Laserstrahlung, mit dem, im Vergleich zur
Infrarotlampenerwarmung, ein groRerer Temperaturgradient in kiirzerer Zeit erreicht werden
kann. Dabei sind der Versuchsaufbau, sowie die Probenform &hnlich wie bei der Infrarot-
Lampenerwarmung. Die Energie wird jedoch mit Hilfe eines geflihrten, fokussierten
Laserstrahls in die Proben eingebracht.
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2.2 Kennwerte

Alle Thermoschockversuche werden mit dem Ziel durchgefiihrt, Kennwerte zu ermitteln,
die es erlauben, verschiedene Werkstoffe oder Bauteile hinsichtlich ihres
Thermoschockverhaltens zu vergleichen.

Der einfachste Versuch ergibt sich aus dem Wasserabschreckversuch. Dabei ist die
Temperaturdifferenz zwischen aufgeheiztem Probekérper und Abschreckmedium bei der
ein Festigkeitsabfall nach Abschrecken von 70 % erreicht wird, die sog. kritische
Temperaturdifferenz AT (Abbildung 2.1).

Kingery [11] hat 1955 den Kennwert R (fir Resistance) in Abhéangigkeit von
Elastizitatsmodul E, Ausdehnungskoeffizient a, Poissonzahl v und einem Geometriefaktor
eingefihrt. Hasselman [13, 14] leitete daraus Giitewerte ab und fiihrte die sog.
Thermoschockgiitewerte erster, zweiter und dritter Ordnung R, R', R" Gl. (2.4), Gl. (2.5) und
Gl. (2.7) ein. Diese Kennwerte charakterisieren den Widerstand des Werkstoffes gegen
Schéadigung bzw. Versagen unter Beriicksichtigung verschiedener Randbedingungen.

Der Thermoschockgitewert erster Ordnung beschreibt die maximal ertragbare
Temperaturdifferenz AT, bei unendlich groRem Warmeibergang (h— «) ohne
Werkstoffschadigung. o ist dabei die maximal ertragbare mechanische Belastung, z. B. die
Biegefestigkeit.

0c(1—v) _ (2.4

R= AT,
Ea ¢

Ist der Warmelbergang zwischen dem kalten und warmen Kérper bzw. Fluid nicht
unendlich groB3, sind die thermisch induzierten Spannungen eine Funktion der Biot-Zahl [2,
14]. Durch Vernachlassigung der Geometrieabhéngigkeit der Biot-Zahl und unter
Beriicksichtigung der Warmeleitfahigkeit des Abschreckmediums (bei berlihrungsloser
Erwarmung des Prufkorpers), kann der Gutewert zweiter Ordnung bestimmt werden als

1_
pro =) o o
Ea

(2.9)

Im Fall eines nicht unendlich groRen Warmelibergangskoeffizienten sowie bei konstanter
Aufheizrate (dT/dt) an der Oberflache, berechnet sich die thermische Maximalspannung mit
einer geometrieabhéngigen Konstanten C zu [7]

Ea pc, dT (2.6)

Omax = C

Die Empfindlichkeit des Bauteils gegen Thermoschock bei einer konstanten Aufheizrate
wird durch den Thermoschockgttewert dritter Ordnung charakterisiert [2, 14]

A o(1— R’ A 2.7
_Aod-v R A R, @n
pc, Ea pcy  PCp

"o_

Der Thermoschockgitewert vierter Ordnung R" " Gl. (2.8) bezieht die Bruchzahigkeit K¢
des Werkstoffes ein und ist ein Maf fir die Schadigung bzw. Rissverlangerung bereits
vorhandener Risse [2, 14].
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Die vorgestellten Gutewerte sind der Versuch, einen mehrachsigen Spannungszustand
mit temperaturabhangigen Materialparametern sowie temperatur-, geometrie- und
materialabhangigen Warmeubergangsbedingungen in einem Wert zum Zwecke der
Vergleichbarkeit  verschiedener Werkstoffe =~ zusammenzufassen. In  zahlreichen
Verodffentlichungen wurden Thermoschockuntersuchungen mit teilweise widersprichlichen
Ergebnissen zwischen gemessenen Temperaturgradienten AT: (vgl. Abbildung 2.1) und
berechneten Giultewerten R vorgestellt (Tabelle 2.1). Nachfolgend sind ausgewéhlte
Publikationen hinsichtlich der Ubereinstimmung von kritischen Abschrecktemperaturen und
Gutewerten zusammengefasst. Hierbei ist zu berlcksichtigen, dass die Zustande der
einzelnen Werkstoffe im Hinblick auf Herstellungsprozess, Gefiige, etc. nicht unbedingt
vergleichbar sind.
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Tabelle 2.1: Tabellarische Gegenuberstellung von Thermoschockgitewerten erster Ordnung und

kritischen Temperaturdifferenzen aus verschiedenen Literaturquellen.

Werkstoff ATc experimentell | R berechnet Quelle
Alb0394 % @ =2 mm 300-350 460 Hasselman
AlOs 94 % @ = 4,7 mm 300 340 [10]
AlLO3 94 % @ = 9,5 mm 225-250 250
AlLO3 + 28 % TiO» >950 25 Volkov-
Al,Os + 42 % TiO, >950 23 Husovic et
Al,03 + 60 % TiO, >950 31 al. [16]
AlLO3 + 78 % TiO» >950 48
ZrO; + 3 mol% Y03 250 295 Li et al. [39]
1+ 15 % LaPO, grob >250 306
1+ 15 % LaPO, fein >250 275
1 + 30 % LaPO, fein 200 251
AlLO3 + 22,5 Wi% TiN + 7 wt% TiC 100-120 127 Andersson
AlLOs + 11 Wt% ZrO, 120 153 etal. [32]
Al,Os + 25 Wt% SiC Whisker 180-200 220
ZrB; + 20 % SiC 640 235 Zhang et al.
ZrB, + 20 % SiC + MoSi, 385 218 [20]
Al,O3 200-250 50-68 Lewis [55]
300-325 98-119
207 54
165-190 17-59
SO, 400 244-435
SizN4 (HPSN) 450 310-850
780 811
SisN4 (RBSN) 390 280
400 330
B20; - SiO2 310 450
225 185
siC 290 87
265-305 88-126
B.C 160-200 339-356
Al;O3 260 65 Becher et
SiO, 400 380 al. [25]
B.O; SiO2 310 160
SisNs 875 360
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Tabelle 2.1 verdeutlicht, dass die vorgestellten Gitewerte (Gl. (2.3) bis Gl. (2.7)) nicht
zur Bauteilauslegung herangezogen werden kénnen, da die Gutewerte keine sichere
Bewertungsgrof3e hinsichtlich des Thermoschockverhaltens von Keramiken darstellen. Die
in der Tabelle 2.1 vergleichend gegenubergestellten Giitewerte charakterisieren den
jeweiligen Werkstoff oft passend. In einigen Fallen ist die Belastbarkeit der in der Literatur
gegebenen Werte fraglich. Dies liegt an der Natur der Gutewerte selbst, da in ihrer
Berechnung GréRen, die das Thermoschockverhalten beeinflussen, wie Vorschadigung,
KorngréRe, temperaturabhéngige KenngréRen oder andere noch nicht betrachtete
EinflussgréRen fehlen. Die R-Werte kénnen jedoch als Trend- oder SchatzgréRe detaillierte
Untersuchungen begleiten. Nachfolgend wird dargestellt, wie das Problem der Genauigkeit
bzw. Widerspruchlichkeit der Glutewerte im Allgemeinen in der Literatur diskutiert wurde.

Lewis [55] und Becher et al. [25] diskutierten Uber die Probleme der Verwendung der
Thermoschockparameter von Hasselman. Beide fuhrten mehrere
Wasserabschreckversuche mit unterschiedlichen Probenformen und -gréRen mit dem
Ergebnis durch, dass die kritische Temperaturdifferenz durch die unbestimmten
Abkuhlbedingungen nicht mit dem berechneten Thermoschockgitewert erster Ordnung
Ubereinstimmt. Es wurden jedoch Randbedingungen, wie Probendimensionen,
Abkihlbedingungen und -geschwindigkeiten definiert, bei denen die Abweichung der
Kennwerte voneinander klein war. Beide verwenden den Wasserabschreckversuch zum
Vergleich von Proben mit unterschiedlichen Dimensionen, aber &hnlichen
Temperaturleitfahigkeiten und gleichen Priftemperaturen.

Liu et al. [17] und Zhang et al. [20] bestimmten durch den Wasserabschreckversuch
kritische Temperaturdifferenzen und stellten fest, dass der Thermoschockgitewert erster
Ordnung nicht mit der kritischen Temperaturdifferenz Ubereinstimmt. Aksel et al. [27] fuhrten
Versuche mit der Indentations-Abschreckmethode durch. Sie beschreiben die Gltewerte
erster und zweiter Ordnung, finden aber keinen Zusammenhang zwischen Risswachstum
ausgehend von der eingebrachten Vorschadigung und der Abschrecktemperatur. Sie
schlagen die Verwendung des von Hasselman eingefuhrten Gutewertes vierter Ordnung
vor, welcher die Bruchz&ahigkeit bzw. die Oberflachenenergie von neu entstandenen Rissen
beinhaltet. Es zeigt sich jedoch wiederum keine Ubereinstimmung der Theorie mit ihren
experimentellen Ergebnissen.

Li et al. [39] und Andersson et al. [32] fihrten Wasserabschreckversuche an gleichen
Proben und mit identischen experimentellen Bedingungen im Rahmen von
Werkstoffentwicklung durch, wobei die bestimmten Thermoschockgitewerte mit den
kritischen Temperaturdifferenzen gute Ubereinstimmungen zeigen.

Fargas et al. [56] entwickelten 2003 eine Methode zur Bestimmung des
Thermoschockgltewertes vierter Ordnung weiter, indem sie die Risslangendifferenz nach
Thermoschock im Indentation-Wasserabschreckversuch durch bestimmte
Randbedingungen und Geometriefaktoren verwenden. Trancret [33] bezieht sich 2006 auf
diese Berechnungen und widerlegt den von Fargas et al. gefundenen Zusammenhang
zwischen Hasselmans Gitewert vierter Ordnung und der Rissverlangerung bei Verwendung
der Indentation-Abschreckmethode. Eine endgiltige Aussage zur Anwendbarkeit der
genannten Thermoschockgitewerte lassen beide offen.

Hasselman [10] selbst untersuchte den Einfluss der Probengeometrie auf den
Thermoschockgutewert R. Er fuhrte Abschreckversuche an Rundproben mit verschiedenen
Durchmessern durch, wobei keine Ubereinstimmung des Gutewertes mit der kritischen
Temperaturdifferenz gefunden wurde.

_ Diese Zusammenfassung zeigt, dass verschiedene Autoren uber eine mangelnde
Ubereinstimmung zwischen experimentell bestimmten Kennwerten (ATc) und rechnerisch
bestimmten Gultewerte berichten. Sie filhren dies auf Ursachen wie z.B. Mangel im
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Versuchsaufbau, Inhomogenitdten des Prifmaterials oder auch Gefiligeunterschiede
zurilick.

2.3 Berechnung der thermisch induzierten Spannungen

Ausgehend von der orts- und zeitaufgeldsten Ermittlung der Temperaturverteilung ist es
maoglich, die Spannungsverteilung in einer Probe zu berechnen. Die Spannungsverteilung in
einem dreidimensionalen Bauteil l&sst sich in Tensorschreibweise darstellen [57, 58]:

Oxx Oxy Oxz 29
Oyx Oyy Oy (2.9)
Ozx Ozy Ozz

Die folgenden Annahmen kénnen fir die vorliegende Probengeometrie (diinne Scheibe)
getroffen werden:

- ebener Spannungszustand (d.h. o,, = 0), da die Probe diinn und kein
Gradient in Dickenrichtung vorhanden ist,

- radialsymmetrisches Temperaturprofil,

- die Auswirkung der Dehnungen auf die Temperaturverteilung aufgrund der
Temperaturverteilung selbst wird vernachlassigt,

- der Versuch ist quasistatisch, d. h. Tragheitskrafte werden vernachlassigt,

- die Dehnungen sind in Bezug auf die Probendimensionen klein und

- linear elastisches Materialverhalten auch bei hohen Temperaturen.

Mit Einfuhrung von Polarkoordinaten ergeben sich dann die Tangentialspannung oge und
die Radialspannung oy (Abbildung 2.5) zu [1, 59]:

Ogp 0 0
[ 0 o o] (2.10)
0 0 0

Ope

Abbildung 2.5: Schematische Darstellung einer Thermoschockscheibe mit Tangentialspannung oy und
Radialspannung o,. Die Spannung in Dickenrichtung o, ist null, da die Probendicke klein ist (ebener
Spannungszustand).

Bei Aufheizthermoschockversuchen nach Kirchhoff, Rettig et al. und anderen [3, 4, 52-
54] wurden diunne, scheibenférmige Proben verwendet. Unter Zugrundelegung dieser
Probengeometrie berechnet sich die Verteilung der Tangentialspannung oy entsprechend
Gl. (2.11) und die Verteilung der Radialspannung oy entsprechend Gl. (2.12). Die
Tangential- und Radialspannung ist in Abbildung 2.6 dargestellt [1, 6].
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R r

1 1
oge(r,t) = E|—aT(r) +ﬁf aT(r)r-dr+r—2f aT(r)r - dr
0 0

(2.11)

R r
1 1
o(r,t) =E [ﬁf aT(Dr-dr + r_zf oT(O)r - dr (2.12)
0 0

Der Verlauf der Spannung in tangentialer Richtung zum Zeitpunkt des Bruches ist in
Abbildung 2.6 dargestellt. Die Tangentialspannung als Funktion des Scheibenradius ist im
erwarmten Probeninneren negativ (Druck) und im kalten Probenrand positiv (Zug). Im
Bereich des Temperaturgradienten tritt ein ausgepragter Spannungsgradient auf. Es bilden
sich sowohl in tangentialer als auch in radialer Richtung Spannungen aus. Der Verlauf der
Radialspannung zum Zeitpunkt des Probenbruches ist in Abbildung 2.6 beispielhaft
dargestellt. Die Radialspannungen sind zu jedem Zeitpunkt negativ (Druckspannungen).

1000

o [MPa]

-1000 r[mm]

Abbildung 2.6: Verlauf der Radialspannung o, (gepunktete Linie) und Tangentialspannung Og
(durchgezogene Linie) iber den Probenradius r kurz vor Ende eines Thermoschockversuches (400 W,
t = 455 ms, SSiC).

Druckspannungen sind im Allgemeinen fur keramische Werkstoffe unkritisch. Knoblauch
beobachtete jedoch ein durch Druckspannungen verursachtes Ausbeulen, sog. Buckling,
von Thermoschockscheiben [2]. Durch die Erwdrmung der Scheibe entstand ein
Temperaturgradient in Dickenrichtung, der durch den Versuchsaufbau nicht zu vermeiden
war. Daher schlagt er, ohne die Mdglichkeit einer homogenen Durchwérmung abschlieRend
zu diskutieren, in Abhéangigkeit der Probendimensionen eine Sensibilitatsprifung durch
Finite Elemente Berechnungen vor. Auf diese Simulation kann verzichtet werden, wenn
sichergestellt ist, dass die verwendeten Proben homogen durchwarmt werden. Die
Temperaturverteilung in Dickenrichtung der in dieser Arbeit verwendeten Proben aus
verschiedenen Materialien mit dementsprechend verschiedenen thermischen und optischen
Eigenschaften wird in 5.2.4.1 erlautert. Dort wird gezeigt, dass die Temperaturverteilung in
Dickenrichtung homogen ist. Durchbiegungen infolge von Druckspannungen werden daher
nachfolgend ausgeschlossen. Das Buckling oder die damit verbundenen erhéhten
Tangential- bzw. Radialspannungen mussen folglich nicht als Bruchkriterium herangezogen
werden.

Ein mogliches Bruchkriterium stellt das Kriterium ,maximale Tangentialspannung" dar.
Dabei wird angenommen, dass fiir das Versagen ausschliellich die maximale
Tangentialspannung im Moment bzw. kurz vor Probenbruch verantwortlich ist. Diese wird
als Thermoschockspannung ors definiert. Bruch tritt ein, wenn
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max ogg(r,tg) = ors. (2.13)
0s<rsR

Dieses Kriterium basiert auf der maximalen Hauptspannung, wobei die
Tangentialspannung im radialsymmetrischen Fall die Hauptspannung darstellt. Das
Versagenskriterium "maximale Tangentialspannungen"” aus Gl. (2.13) stellt also ein
mogliches Kriterium zur Betrachtung des versagensauslosenden Spannungszustandes
einer Thermoschockprobe dar. Diese Betrachtung ist unkompliziert, da der
Spannungszustand lediglich aus dem Maximalwert einer Spannungskomponente besteht.
Die Auswertung einer ausreichenden Anzahl von Versuchen ist vorteilhaft, da die
Weibullauswertung nach dem Stand der Technik angewendet werden kann [60].

2.4 Grundlagen der Bruchmechanik

Die Starke der atomaren Bindung eines Werkstoffes bestimmt die theoretische Festigkeit
eines Korpers. Wird die Festigkeit einer Keramik ermittelt (z.B. im Vier-Punki-
Biegeversuch), bestimmt man die reale Festigkeit eines Bauteils, die weit unterhalb der
theoretischen Festigkeit liegt. Die Ursache sind Herstellungsfehler im Material, welche die
Festigkeit stark vermindern. Diese Herstellungsfehler (Poren, Risse, Einschlisse) fuhren je
nach GroRe und Orientierung zur  auleren Belastung zu lokalen
Spannungskonzentrationen. Ubersteigen diese die Festigkeit des Werkstoffes tritt Versagen
ein [61]. Das Gebiet der Bruchmechanik beschéaftigt sich daher mit dem Verhalten
fehlerbehafteter Bauteile.

2.4.1 Energiebetrachtungen

1920 hat Griffith eine Energiebilanz zur Beschreibung des Einflusses der Fehler auf die
Festigkeit des Bauteils formuliert [62]. Die Energiezufuhr Uex infolge der &ufReren
mechanischen Belastung entspricht gemaR dem 1. Hauptsatz der Thermodynamik der
Summe der Forménderungsenergie Uiy und der Oberflachenenergie Us, die zur Schaffung
neuer Rissflanken benétigt wird

Uext = Uint + Us . (2.14)

Hierbei werden die kinetische Energie sowie die Warmeenergie vernachlassigt. Wenn
der Riss um das Inkrement da verléangert wird, ergibt sich der folgende Zusammenhang

d(Uext = Uint) _ dUs (2.15)

da da

Die linke Seite beschreibt die bei einem Rissfortschritt zur Verfligung stehende Energie.
Diese setzt sich aus der Energie zusammen, die von der au3eren Belastung bereitgestellt
wird sowie der im Kérper gespeicherten Formanderungsenergie.

In [62] wurde durch Griffith diese Grof3e als Energiefreisetzungsrate G eingefiihrt. Mit
dem Ansatz fur die Oberflachenenergie

Us = Zay (2.16)
stellt diese Grol3e einen Kennwert dar

Ge = 2y. (2.17)
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Fir eine Scheibe unter Zug mit dem Riss 2a ermittelte Griffith [62] die
Energiefreisetzungsrate

21162 {E’ =E . fir ESZ} (2.18)
= 7 = y r_ .
E' = — firEVZ
E a-w "
woraus man die kritische Spannung

2.19

]2 E'y _ K ( )

%= ma Jma

erhalt. Bei Uberschreitung dieser Spannung tritt Risswachstum ein. Kic ist hierbei der
Spannungsintensitatsfaktor, der in diesem Fall der Bruchzahigkeit als Kennwert entspricht.

Gleichung (2.19) beschreibt die Abhé&ngigkeit der Festigkeit o. von der GroRRe des
Fehlers a. Fir konstante von auen aufgebrachte Spannungen o, die kleiner sind als o¢,
wird der Riss nicht groRer. Wird o > o, vergroRert sich der Riss instabil (spontan) ohne zu
stoppen.

2.4.2 Der Spannungsintensitatsfaktor K,

Fur sprode Werkstoffe wie Keramiken wird die linear-elastische Bruchmechanik (LEBM)
herangezogen. Dazu wird das elastische Spannungsfeld in der Umgebung einer Rissspitze
einer Platte betrachtet, wie sie in Abbildung 2.7 dargestellt ist. Die Platte besitzt eine Breite
W und eine Dicke B, die Risslénge ist a. Vor der Rissspitze liegen im Abstand r und unter
dem Winkel 6 die Spanungskomponenten oy und oy vor. (Im ebenen Spannungszustand
(dinne Platte) ist 5; = 0.)

T, e
o, o, |dy '/

- e A iy
a da f
— W »

Abbildung 2.7: Auf3enriss in einer Platte mit der Breite W und der Dicke B. Der Riss hat die Lange a
und die Rissverldngerung betrégt da. An der Rissspitze wirken die Spannung oy in Rissrichtung X und
o, senkrecht dazu.
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Es wird in der Bruchmechanik zwischen drei Grundbelastungsarten unterschieden:
Normal-, Langsschub- und Querschubbeanspruchung. Diese fuhren zu den in Abbildung
2.8 gezeigten Rissausbreitungsmoden.

Abbildung 2.8: Rissausbreitungsmoden: Mode |: Zugbeanspruchung senkrecht zur Rissebene, Mode |l
Scherbeanspruchung in Rissebene, Mode IlI: Scherbeanspruchung quer zur Rissebene [63].

Mode 1 ist fur die Rissausbreitung technisch der Wichtigste. Ein Riss versucht immer
senkrecht zur maximalen Spannung weiter zu laufen, um die Scherspannungen zu
minimieren. Daher ist Mode | die bestimmende Art der Rissbeeinflussung und somit
versagensbestimmend.

Die Spannungen an einem Punkt vor der Rissspitze (Abbildung 2.7) werden nach Irwin
[64] fur den Mode | in Abhangigkeit von der Entfernung r und dem Winkel 6 in
Polarkoordinaten wie folgt berechnet:

() [1-sn5)n (7))
cos 2 sin 2 Sin 2

cos 1 + sin (2) sin (32_9>} . (2.20)

Joos (3) s (7)
sm COS 2 cos 2

Ki wird als Spannungsintensitatsfaktor bezeichnet und héngt von der Hohe der auf3eren
Last, der Dimension des Risses und den Abmessungen des Bauteils ab:

o) |G

K=o vm -v(5) (2.21)

Y(%) ist eine dimensionslose Korrekturfunktion, die die Anderung von Kc im Fall einer

Abweichung von der vorausgesetzten unendlich ausgedehnten Scheibe erfasst. Erreicht der
Spannungsintensitatsfaktor einen kritischen Wert, K¢, die Bruchzahigkeit in Mode 1, wird der
Riss instabil. Das Bruchkriterium lautet damit

K; > Kic. (2.22)

Kic ist ein Werkstoffkennwert.
2.4.3 Bestimmung der Bruchzahigkeit K.

Zur Messung der Bruchzéahigkeit wird eine mit einem definierten Riss behaftete Probe
mit zunehmender Kraft beansprucht, bis es zu einer spontanen Ausbreitung des Risses
kommt [65]. Aus der Geometrie der Probe und des Risses und aus der  kritischen®
Spannung kann die Bruchzahigkeit errechnet werden Gl. (2.21). Auf der Basis dieser im
Prinzip einfachen Vorgehensweise wurden mehrere Methoden fur die Prifung von
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Keramiken vorgeschlagen [7]. Eine grundsatzliche Schwierigkeit bei Keramiken ist das
Erzeugen eines Risses. In Metallen geschieht dies héaufig durch Anschwingen von
kerbbehafteten Proben, was bei Keramiken aber nicht zielfihrend ist.

Verschiedene Methoden verwenden Startrisse, die im Versuch durch ,stabile”
Rissausbreitung erzeugt werden [66-69]. Ein Beispiel sind Chevron-Kerben, die in der
Praxis allerdings nur selten verwendet werden. Bei der Briickenmethode zur Erzeugung der
Startrisse wird zunachst ein kleiner Anriss mit einem Vickers- oder Knoop-Eindruck erzeugt
[70-72] und dann durch eine sogenannte Briicke so verlangert [2, 73], dass er einen
erheblichen Anteil des Probenquerschnitts einnimmt. Bei diesen Versuchen erwiesen sich
die experimentellen Schwierigkeiten allerdings als so grol3, dass nur bei wenigen Prozent
der Versuche die erforderlichen Bedingungen eingehalten werden konnten. Bei vielen
Methoden werden die Startrisse durch einen Harteeindruck erzeugt [31, 74]. Aus der neu
geschaffenen Bruchflache kann auf die Bruchzahigkeit geschlossen werden. Beim Belasten
des Eindringkérpers kommt es zur Deformation der Keramik. Beim Entlasten entstehen
erhebliche Eigenspannungen, die zur Rissbildung fihren kdnnen. Die Form und das
Volumen der deformierten Zone und damit auch das Eigenspannungsfeld und die Form der
sich bildenden Risse héangen von Details des Verformungsverhaltens der Keramik ab. Auch
wenn die Lange der Harteeindruckrisse zweier Keramiken an der Oberflache gleich ist,
kann ihre Rissflache verschieden sein. Daher sind die Parameter in den Beziehungen Uber
die Zusammenhénge zwischen Endlast, Harte (FlieRgrenze), Elastizitaitsmodul und Lénge
der Risse an der Probenoberflache nur fur "verwandte" Werkstoffe und nicht allgemein
gultig.

Bei der SENB-Methode ist es das Ziel, diinne Kerben als Anfangsrisse zu induzieren.
Solche Kerben in z. B. 4-Punkt-Biegeproben, die durch Trennschleifen erzeugt werden,
haben eine Tiefe von etwa 2 mm und eine Breite von ca. 100 um. Der an solchen Proben
bestimmte Z&ahigkeitswert nimmt mit der Kerbbreite zu. Daher wird die SENB Methode
heute kaum mehr verwendet. Bei der SEVNB-Methode [75] wird eine Kerbe mittels eines
mit Diamantpaste bestrichenen Metallkeils (im allgemeinen eine Rasierklinge) so auspoliert,
dass der Kerbradius nur wenige pm betrdgt. Der eigentliche Startriss ist dann im
Allgemeinen eine Korngrenze im Kerbgrund. Wenn der Korndurchmesser kleiner oder
gleich dem Kerbradius ist, werden ,wahre“ K, — Werte bestimmt, d.h. Werte, die
unabhangig vom Kerbradius sind.

Unterschiedliche Methoden hinsichtlich ihres "Startrisses” sind in Abbildung 2.9
zusammengefasst [76, 77]. Die SEVNB Methode wird allgemein als Stand der Technik (DIN
EN 14425-5:2004 [75]) anerkannt und daher auch in dieser Arbeit als Methode zur
Bestimmung der Bruchzéhigkeit verwendet.
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Abbildung 2.9: Verschiedene Ausfuhrungsformen von Proben zur Bestimmung der Bruchzéhigkeit,
SEPB: Single-Edge-Precracked-Beam, CNB: Chevron-Notch-Beam, SCF: Surface-Crack-in-Flexure,
SEVNB: Single-Edge-V-Notched-Beam [75], IF: Indentation-Fracture, IS: Indentation-Strength. Die
Proben unterscheiden sich in der Form des eingebrachten Kerbs (grau hinterlegt). Die SEVNB Methode
wird nach DIN EN 14425-5:2004 angewendet.

2.5 Statistik

Die Festigkeiten von Keramik mit identischer Beschaffenheit und Geometrie streuen im
Vergleich zu den Festigkeiten von Metallen stark. Die Verteilungsdichte, dargestellt als
Versagenshaufigkeit gegen die Versagensspannung, ist beispielhaft in Abbildung 2.10

gezeigt. Die Verteilungsdichte f(oc) wird fur Keramiken durch die Weibull-Verteilung
beschrieben.
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f(oc)

P(o.4<0.<0;5)

Abbildung 2.10: Verteilungsdichte der Festigkeit bei einer Reihe gemessener Proben [34].
Die Verteilung der Festigkeiten hat drei wichtige Eigenschaften:

1. Das Integral Giber den gesamten Bereich der Festigkeit o ist gleich eins, folglich
ergibt sich
f f(o.) dog = 1 .

0

(2.23)

2. Das Integral zwischen zwei Werten o¢1 und o, entspricht der Wahrscheinlichkeit
P, dass die Festigkeit zwischen diesen beiden Werten liegt:

Oc2

P(o, < 0. <o) = J- f(o.) do

Oc1

(2.24)

3. Die Wahrscheinlichkeit, dass die Festigkeit kleiner als o ist, lautet

Oc

F(o) = f f(.) do .

0

(2.25)

Dabei ist F(oc) die Verteilungsfunktion oder kumulative Verteilung (Abbildung 2.10). Es
existiert ein Zusammenhang zwischen der Streuung der Festigkeit und der Streuung der
FehlergroRe [34]: Die Festigkeit eines Bauteils wird durch den grof3ten Fehler im Werkstoff
bestimmt. Diese FehlergréRe a ist nicht in allen Bauteilen der gleichen Geometrie gleich
grol3, sondern unterliegt einer GréRenverteilung. Die Streuung der Fehlergrof3e in einem
Bauteil wird daher ebenfalls durch eine Verteilungsdichtefunktion f(a) beschrieben [34]:

[e3)

f fa)da=1. (2.26)

0
1939 hat Weibull eine Methode entwickelt, welche die Streuung der Festigkeiten
beschreibt [34, 78, 79]. Betrachtet man ein Bauteil mit dem Volumen V, das eine bestimmte

Anzahl Fehler pro Volumeneinheit hat (Fehlerdichte z), dann ist die mittlere Anzahl Z der
Fehler im Gesamtvolumen [34]
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(2.27)

Die reale Fehleranzahl M kann grof3er oder kleiner als die mittlere Fehleranzahl Z sein.
Die Wahrscheinlichkeit P, dass ein Bauteil M Fehler besitzt, lasst sich nach [34] durch
Gl.(2.28) beschreiben.

e ZzM

- (2.28)

P(M) =

Durch Umformen und unter Hinzunahme der Verteilung der maximalen Fehler GlI. (2.26)
ergibt sich die kumulative Verteilung H(a) [34]:

H(a) = exp[-zV(1 - F(@))]. (2.29)

H(a) ist die Wahrscheinlichkeit, dass der gro3te Fehler in einem Bauteil kleiner als a ist.
In die geometrieabhangige Funktion Y(%) aus Gl. (2.21) wird nachfolgend der Term a/w
einbezogen und als Y fortgefuhrt. Aus dem Bruchkriterium in Gl. (2.22) folgt
. = Kic (2.30)
¢ Yma-y'
Damit lasst sich jeder FehlergroRe a eine entsprechende Festigkeit o, zuordnen [34]
bzw. der kritischen FehlergroRe (oder dem groRRtem Fehler) die Festigkeit o (Abbildung

2.11). Daher entspricht die eingefarbte Flache links vom betrachteten Wert a der Flache
rechts des zugehorigen Festigkeitswerts o [34]. Es gilt daher:

1—F(o.) = H(a) (2.31)

o) 1-F(oo)

l a ) o,
I |

Abbildung 2.11: Verteilungsdichte des maximalen Fehlers (links) und der Festigkeit (rechts) nach [34].

Nach Umformen von Gl. (2.31) nach F(o¢) und nach Einsetzen von H(a) aus Gl. (2.29)
erhalt man

F(oo) = 1—exp[—zV(1 - F)]. (2.32)
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Fir die Verteilung der FehlergréRe a und der Festigkeit oc ist der Verlauf der
Verteilungsdichte der FehlergréRe f(a) bei grolRen Werten von a entscheidend. Dieser
Bereich kann durch ein Potenzgesetz angendhert werden [34]:

f(a) ~ % (2.33)
Die Verteilungsfunktion F(a) der Fehlergré3e a ist dann fiir a>ao gegeben durch:
F@=1- (), (2.34)
wobei ao die untere Grenze der Fehlergrofie ist.
Nach GI. (2.21) ist

¢\ (2.35)
a= ((::I- Y) ’ )

Durch Einsetzen in Gl. (2.34) erhalt man

2y2] 1
F(a) = 1— [a" % Y ] (2.36)
KIc
Setzt man nun Gl. (2.36) in Gl. (2.32) ein, so folgt:
2 YZ r—-1
F(o.) =1— exp|—zV (ao G; > oder (2.37)
KIc
m
F(oo) =1 — exp [_ (%) ] _ (2.38)
Op

Die Verteilung aus Gl. (2.38) ist die Weibull-Verteilung [34]. Die Weibullparameter m und
0o sind ein MaR fur die Streuung (m) der charakteristischen Materialfestigkeit (0o), bei der
62,3 % aller Proben versagen, wobei die Parameter

m = 2(r— 1) und (2.39)

K

Ic
Jao(zV)/m

sind. Grundlegende Voraussetzungen zur Giltigkeit von Gl. (2.38) sind:

(2.40)

Oo

- Datensatz aus einer Prifreihe unter identischen Bedingungen,

- es existiert nur eine einzige die Festigkeit begrenzende Fehlergrundgesamtheit,
- die Belastung ist einachsig und

- das belastete Volumen einer jeden Probe ist konstant.

Die Weibullparameter kénnen durch die Maximum-Likelihood-Methode (MLH) iterativ
ermittelt werden. Bei dieser Methode wird die MLH Funktion L [60] durch Differenzieren von
In(L) nach m und oo und Gleichsetzten mit Null in die Form zur iterativen Ermittlung der
Schéatzwerte m und G, Uberfuhrt. Die berechneten Schatzwerte weisen systematische
Fehler auf, die durch einen tabellierten Korrekturfaktor [60] in die wahren Parameter der
Weibullverteilung umgerechnet werden.
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Diese korrigierten Parameter sind durch den begrenzten Stichprobenumfang mit einer
Unsicherheit behaftet. Ein Maf fur die Unsicherheit der einzelnen Weibullparameter ist das
Vertrauensintervall (z. B. 90%  Vertrauensbereich). Dieser Wert gibt eine
Wabhrscheinlichkeit an, mit der die Weibullparameter einer definierten Abweichung
unterliegen. Es gibt somit ein Intervall fir m und oo. In [60] sind zusétzlich zur MLH Funktion
drei Vertrauensintervalle (80 %, 90% und 95 %) fir die charakteristische Festigkeit
tabelliert. Damit lasst sich im Weibull-Plot ein Vertrauensbereich als MaR fiur die
Unsicherheit der ermittelten Weibullparameter darstellen.

Die Anwendung dieser Prozedur ist fur die Festigkeitsermittlung von 3- bzw. 4-Punkt-
Biegeversuchen anerkannt und Stand der Technik.

2.6 Mehrachsige Beanspruchung

In Laborversuchen beschéaftigt man sich in der Regel mit einachsigen
Spannungszusténden. Beispiele dafur sind der Zug- und der Druckversuch. Hier tritt FlieRen
bei Erreichen der Streckgrenze auf bzw. Bruch beim Uberschreiten der Zugfestigkeit ein.
Reale Bauteile sind im Betrieb allerdings in der Regel komplexeren Belastungen
unterworfen, z.B. biaxialer Zug- und/oder Druckbelastung, Biegung Uberlagert mit Torsion
oder auch Innendruck. Diese Belastungen kdnnen sowohl statisch, als auch dynamisch
vorliegen [80]. Selbst in Probenkdrpern, die einer einachsigen Beanspruchung ausgesetzt
werden, kénnen bei Vorhandensein von (&duReren oder inneren) Kerben mehrachsige
Spannungszustéande auftreten [81]. Auch thermisch induzierte Spannungen sind in der
Regel mehrachsig.

Zur Beschreibung eines mehrachsigen Spannungszustands und zur Beantwortung der
Frage, wann dieser zum Versagen eines Bauteiles fiihrt, wurden verschiedene
Festigkeitshypothesen entwickelt [82]. Dabei handelt es sich um Berechnungsvorschriften,
die einen mehrachsigen Spannungszustand in einen &quivalenten einachsigen
Spannungszustand o, Uberfuhren. Diese Vergleichsspannung wird dann mit
Werkstoffkennwerten aus einachsigen Versuchen verglichen. Die wichtigsten
Festigkeitshypothesen sind [82]:

Normalspannungshypothese (fur sprode Werkstoffe bzw. sprédes Werkstoffverhalten)

Schubspannungshypothese nach Tresca (fir duktile Werkstoffe bzw. duktiles
Werkstoffverhalten)

Fir den statischen Festigkeitsnachweis bei der Auslegung von Bauteilen muss die
Maximalspannung kleiner als die zuldssige Spannung (,Beanspruchbarkeit®) sein. Bei
Vorliegen mehrachsiger Beanspruchung wird als Maximalspannung die maximale
Vergleichsspannung herangezogen, die dann kleiner als die zuldssige Spannung sein muss
[83]. Da die in dieser Arbeit herangezogene Untersuchungsmethode des
Laserthermoschocks zu thermisch induzierten mehrachsigen Spannungszustédnden fihrt,
werden dementsprechend die Tangential- und Radialspannungen in der scheibenférmige
Probe berechnet (vergleiche Kapitel 2.3).

Die Autoren aus [34] kommen zu dem Schluss, dass verschiedene Bruchkriterien zu
unterschiedlichen Ergebnissen fuihren. In [34] werden neben den oben genannten
spannungsbehafteten Mehrachsigkeitskriterien auch Energiekriterien diskutiert. Ein flr
duktile Werkstoffe gangiges Energiekriterium stellt die Bruchhypothese nach Kuhn dar [34].
Dabei wird die Verformungsenergie in Volumenanderungs- und Gestaltdnderungsenergie
aufgeteilt. Beide Energieunterteilungen sind auf keramische Werkstoffe nicht Ubertragbar.
Bei ausschlieRlich sprédem Materialverhalten kann eine sogenannte elastisch gespeicherte
Energie durch die thermische Dehnung berechnet werden, was in Kapitel 5.2.6 untersucht
wird.

29



3 Motivation

3 Motivation

Aufheizthermoschockversuche wurden wegen undefinierter Abkihlbedingungen der
Abkuhlthermoschockversuche entwickelt (Kapitel 2.1). Bei der Aufheiz - Versuchsfuhrung
muss ein lokaler Temperaturgradient schneller eingebracht werden, als er durch
Warmeleitung abgebaut werden kann. Dazu eignet sich Laserstrahlung besonders gut.
Diese Art der Einbringung eines Temperaturgradienten ist abhangig von diversen
Materialeigenschaften. Um Laser-Thermoschockversuche zu realisieren, missen die
Probleme der mangelnden Absorption der Laserstrahlung sowie das Vorhandensein von
Transparenz bei der Laserwellenlange bzw. bei der Wellenldnge der infraroten
Temperaturmesseinrichtung gelést werden.

Des Weiteren ist die hochfrequente-infrarote Temperaturmessung aufgrund von
StorgroRen problematisch. Die optische Bestimmung der Temperatur ist von den nur
schwer messbaren optischen Eigenschaften des Prifwerkstoffes abhéngig. Eine von
diesen Eigenschaften unabhangige Kalibriermethode muss entwickelt werden, um die
Temperaturmessung durchfihren zu kénnen.

Ziel eines Thermoschockversuches ist es, eine auslegungsrelevante KenngréRe zu
ermitteln. Der in Kapitel 2.2 vorgestellte Thermoschockgtitewert R ist nur als Trend- bzw.
SchétzgroRe relevant. Zielflhrender ist die Berechnung des wéahrend des Probenbruches
vorliegenden Spannungsprofils aus dem Temperaturprofil. Diese Berechnung erfolgt bisher
ausschlie3lich analytisch (Kapitel 2.3) und vernachlassigt Inhomogenitdten im
Spannungsprofil durch die punktuelle Erwarmung des Laserspots. Es wird vermutet, dass
gerade diese Spannungsiuberhéhung urséchlich fir den Probenbruch ist. Dieser
Unzulénglichkeit in der bisher publizierten Auswertung [84] muss durch eine
zweidimensionale Betrachtung Rechnung getragen werden.

Die bisher zur Auswertung verwendete maximale tangentiale Zugspannung zum
Zeitpunkt des Probenbruches vernachléassigt neben der erwadhnten Spannungsiiberhéhung
den zeitlichen Verlauf der Beanspruchung einer Thermoschockprobe. Diesem Problem
muss durch eine Einbeziehung des =zeitlichen Verlaufs in der zweidimensionalen
Spannungsfunktion begegnet werden.

Um das Ziel der Ermittlung einer Thermoschock-Auslegungsgréf3e einer Keramik zu
erreichen, missen statistische Analysen durchgefuhrt werden. Stand der Technik ist dabei
die Auswertung eines Maximalspannungswertes nach DIN EN 843-5 [85]. Die bei
Thermoschockversuchen nicht gebrochenen Proben (sog. Durchlaufer) werden in dieser
statistischen Auswertung vernachléssigt. Die vorhergehenden Betrachtungen einer (ein-
bzw. zweidimensionalen) versagensauslésenden Spannungsfunktion sowie evtl.
vorhandene Durchldaufer missen in die statistische Auswertung integriert werden, um
verlassliche Thermoschockfestigkeiten zu ermitteln.

Die wahrend des Thermoschockversuches induzierten hohen Temperaturen kénnen in
Verbindung mit Sauerstoff und Luftfeuchtigkeit durch Diffusion und Reaktion an der
Rissspitze eine Beeinflussung des Rissfortschrittes verursachen. Dieser Medieneinfluss
wird durch einen Vergleich von Thermoschock-Versuchen an Luft und in Vakuum fir die
untersuchten Werkstoffe charakterisiert.
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4.1 Versuchswerkstoffe

Die fur die Thermoschockuntersuchungen zur Verfligung stehenden Werkstoffe sind:

- gesintertes Siliziumkarbid EKasic® C SSiC,
- mit Magnesiumoxid teilstabilisiertes Zirkonoxid PSz,
- 99,7 % reines Aluminiumoxid Korund und
- Schneidkeramik [86, 87] aus Aluminiumoxid,
30 wt % Titancarbid/-oxid und 5 wt % Zirkonoxid AlL,O3/Ti(O,C)-ZrOx.
411 SSiC

Der groRte Teil der Weltproduktion von Siliziumkarbid erfolgt nach dem Acheson-
Verfahren, wobei Quarzsand (SiO2) bei ca. 2400 °C mit Petrolkoks (Kohlenstoff) zu SiC und
Kohlenmonoxid (CO) reagiert. SiC tritt in a- und B-Modifikation auf, wobei 3 bis 1600 °C
eine kfz (kubisch flachenzentrierte) Struktur aufweist. Darliber hinaus wandelt sich B-SiC in
den o-Typ um. a-SiC tritt ebenfalls bei RT auf und weist eine Vielzahl mdglicher
Modifikationen mit ungeordneter Abfolge von Bereichen mit kfz und hexagonaler Struktur
auf, die alle unter dem Begriff a-SiC zusammengefasst werden. Das entstandene «-SiC
kann in Form von feinem Pulver mit ca. 1 % Bor und Kohlenstoff durch Sintern bis auf eine
Dichte von 99 % verdichtet werden. Der entstandene Werkstoff tragt die Bezeichnung
"sintered Siliconcarbide" (SSiC).

4.1.2 PSZ (teilstabilisiertes Zirkonoxid)

In den meisten Fallen wird im Herstellungsprozess das Mineral Zirkon (ZrSiOs)
verwendet. Es besteht zu 67,1 Gew.% aus Zirkonoxid und zu 32,9 Gew.% aus Siliziumoxid.
Durch Reaktionen mit Chlorgas, Destillation der dabei entstehenden Tetrachloride und
anschlieRendes Kalzinieren wird ZrO; extrahiert.

Zirkonoxid besitzt die Fahigkeit, die Energie eines laufenden Risses durch eine
diffusionslose Phasenumwandlung aufzufangen bzw. zu verringern. Reines Zirkonoxid hat
die Eigenschaft, aus der Schmelze bei 2680 °C kubisch zu erstarren, bei weiterer
Abkuhlung (2370 °C) in eine tetragonale Phase umzuwandeln und unterhalb von 1170 °C in
einer monoklinen Tieftemperaturphase zu verbleiben. Die diffusionslose Umklappung von
der tetragonalen zur monoklinen Struktur ist mit einer Volumenzunahme von 3-5%
verbunden. Diese Tatsache fuhrt dazu, dass keine Bauteile aus reinem Zirkonoxid
hergestellt werden kénnen, ohne dass sie beim Abklhlen auf RT zerspringen. Um diese
Phasenumwandlung im gesamten Bauteil zu verhindern, wird die vorliegende
Zirkonoxidmodifikation mit 3 wt % Magnesiumoxid (MgO) dotiert. Dieses Oxid verschiebt
die Umwandlung zu Temperaturen unterhalb der typischen Einsatztemperaturen. Die
Umwandlung in allen Kérnern zu unterdriicken bringt aber nicht den erwiinschten Effekt der
Zahigkeitssteigerung durch spannungsinduzierte Umwandlung, die durch die damit
verbundene Volumenzunahme zu Druckspannungen an der Rissspitze fuhrt und den Riss
behindert [88].
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4.1.3 Korund

Aluminiumoxid wird aus Bauxit, einem Sedimentgestein aus Oxiden und Hydroxiden von
Aluminium und Eisen, sowie aus verschiedenen Silikaten, extrahiert. Die Oxide und
Hydroxide des Aluminiums kommen in verschiedenen Formen vor. Alle Formen sind jedoch
bei RT metastabil und wandeln sich bei einer Warmebehandlung in a-Al,O3 (Korund) mit
einer rhomboedrischen Kristallstruktur um.

4.1.4 Al,O5/Ti(0,C)-ZrO,

Der Werkstoff dient als Bearbeitungsmaterial fur gehérteten Stahl, z.B. fir
Wendeschneidplatten und ist Gegenstand der aktuellen Forschungen an der TU-Hamburg
Harburg. Dabei kann die Oberflache des Werkstoffes durch eine Warmebehandlung in Ar-
CO, Atmosphére gezielt beeinflusst werden. Die Porositét des Materials betragt 0,1 %.

Der Werkstoff Al,O3/Ti(O,C)-ZrO; wurde von Zimmermann et al. entwickelt und
ausfuhrlich charakterisiert [86, 87]. Die Proben werden durch Mischen, Mahlen, Pressen
und anschlielendes Reaktionssintern von Al, TiO2, Al,O3 und TiC Pulvern hergestellt. Al
wird durch TiO; zu Al,O3 oxidiert. Dabei wird TiO, zu kubischem TiO reduziert, welches in
allen Konzentrationen in TiC losbar ist. Auf diese Weise wird eine Ti(O,C) Phase in den
Verhéltnissen 50/50 und eine Al;O3-Phase gebildet. Wahrend des vorangegangenen
Mahlprozesses in einer Kugelmihle (Attritor) wird die Mischkeramik durch Abrieb der
Kugeln und des Behdlters mit ca. 5wt% ZrO; verunreinigt. Somit liegen die
Ausgangsbestandteile bzw. die durch Reaktion entstandenen Bereiche in drei Phasen im
Werkstoff vor.

4.2 Mikrostruktur

Die Versuchswerkstoffe wurde in der Keramikwerkstatt der BAM fur die
Mikrostrukturuntersuchung vorbereitet, indem aus dem Probenmaterial Quader mit den
Abmessungen 3 mm x 6 mm x 3 mm getrennt wurden. Die Oberflachenbearbeitung wurde
in der Keramographie durch Schleifen mit Schleifscheiben abnehmender Kérnung in einer
Suspension mit SiO, Partikeln durchgefiihrt. Nach einer Reinigung im Ultraschallbad
wurden die Proben poliert und thermisch geétzt. Die verschiedenen Atzmittel und —zeiten
wurden u.a. nach [89] angewendet.

Die Mikrostrukturdarstellung erfolgte in einem REM von Typ Carl Zeiss Gemini 1530 VP
an polierten und geatzten Proben. Die Proben wurden gekippt, um mit einem
Ruckstreuelektronendetektor  (BSE) sowohl die  Materialkontraste als  auch
Topographieeffekte sichtbar zu machen. Die Phasen der Werkstoffe wurden mit Hilfe der
Energiedispersiven Rontgenspektroskopie (EDX — Fa. Oxford Instruments) sowie der
Elektronen-Ruckstreubeugung (EBSD — Fa. HKL Channel 5) untersucht.

Die Porositéat, PorengréfRe und KorngréRe des Materials wurden durch Vermessen von
lichtmikroskopischen Aufnahmen mit dem Linienschnittverfahren bestimmt [90]. Dazu
wurden Mikroskope des Typs Neophot 32 (Auflicht, Auflésung 3,3 MPixel) sowie Axioplan 2
(Auflicht, Auflésung 1,3 MPixel) verwendet. Beim Linienschnittverfahren werden
Rasterlinien tber eine Aufnahme gelegt und die Schnittpunkte zwischen der Linie und den
Korngrenzen gezahlt. Dieses Verfahren wurde mit Hilfe der Bildanalysesoftware Olympus
adi Flachen- oder Linearanalyse Version 5.10a Lev. 637 angewendet. Die Porositat oder
die Porengrofle ergibt sich aus dem Quotient der Gesamtlange der Schnittsehnen durch
den Gefiigebestandteil und der Lange der MeRlinie.

32



4 Experimentelle Methoden

4.3 Mechanische Eigenschaften

4.3.1 Biegefestigkeit

Die Messung der 4-Punkt-Biegefestigkeit [23] erfolgte in einer INSTRON-Priifmaschine
mit einer 5 kN KraftmeRdose. Die Priifmaschine erfiillt die Anforderungen der DIN EN
10002-2 [91] Klasse 1. Fir die Messungen wurde eine Belastungsvorrichtung mit einer
Stiitzweite der aufleren Auflager von 40 mm und der inneren Auflager von 20 mm
verwendet. Um die Belastung weitgehend reibungsfrei aufzubringen, wurden die Auflager-
und Belastungsrollen durch Magnete fixiert, die eine Bewegung der Rollen
(Reibungsminimierung) bei Lastaufbringung gewahrleisten.

Nach Einlegen und Ausrichten der Proben (3 mm x 4 mm x 45 mm, gefaste Kanten) in die
Belastungseinrichtung wurde eine Vorlast aufgebracht. AnschlieRend wurden die Proben
bis zum Bruch belastet und die Maximalkraft protokolliert. Die
Beanspruchungsgeschwindigkeit wurde so gewahlt, dass der Bruch in einem Zeitraum
zwischen 5 und 15 Sekunden erfolgte. Nach dem Bruch wurden die Bruchstiicke
zusammengesetzt und die Risslagen dokumentiert. Die Bruchspannung bzw. die
Biegefestigkeit o4ps berechnet sich nach

3Fd (4.1)
O4pB = 2bnZ

F ist die maximale Kraft in N, b die Breite und h die Hohe der Probe und d der
Mittwelwert der Abstdnde zwischen den Achsen der inneren und &ul3eren Auflagerrollen.
Die bei der Bestimmung der Biegefestigkeit verwendeten Proben wurden auch zur
Ermittlung der Dichte durch Vermessen verwendet [92].

Die gemessenen Biegefestigkeiten wurden einer Weibullanalyse [60] unterzogen. Die
ermittelten Weibullparameter m und o, werden im einem Weibull-Plot dargestellt.

4.3.2 Elastizitatsmodul, Schubmodul und Querkontraktionszahl

Die Bestimmung von Elastizitaitsmoduls E, Schubmodul G und Querkontraktionszahl p
erfolgte mit der Resonanzmethode [22]. Hierbei werden an der in Kohlefaserschlaufen
aufgehéngten Probe mit den Abmessungen 5 mm x5 mm x 110 mm mittels eines
piezoelektrischen Sender-Empfangersystems die Resonanzfrequenzen der
Biegeschwingung fur die Bestimmung des Elastizititsmoduls und der Torsionsschwingung
zur Ermittlung des Schubmoduls G gemessen. Die Hochtemperaturmessungen wurden im
Vakuum in einem Graphitheizer durchgefiihrt, der gegen die piezoelektrischen Sender- und
Empféngersysteme isoliert war. Beginnend bei RT wurde die Temperatur mit einer
Aufheizrate von 10 K/min erhéht. Bei Erreichen der Priftemperatur wurde nach einer
Haltezeit von 10 bis 15 Minuten die Messung gestartet. Die Abmessung des Werkstoffes
AlL,O3/Ti(O,C)-ZrO, betrug abweichend von der Norm 4 mm x4 mm x 44 mm. Der
Elastizitaitsmodul E berechnet sich nach

E = 0,946 [(mbffz) (%)3 (1 +6,585 (?)2>] : (4.2

Der Schubmodul G berechnet sich nach
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b (4.3)
th

ol =

_ 41mf?
~ bh h

4B—zm(®2+am(®6

m ist die Masse der Probe in kg, b die Breite, h die Héhe und | die Lange in m, f; die
Resonanzfrequenz der Biegegrundschwingung und f; die Resonanzfrequenz der
Torsionsgrundschwingung.

Die Querkontrationszahl p berechnet sich aus E- und Schubmodul nach

E (4.4)
m=56" 1~

4.3.3 Bruchzahigkeit

Fir die Ermittlung der Bruchzahigkeit [75] wurden Probekodrper gleicher Geometrie und
Dimension wie zur Ermittlung der 4-Punkt-Biegefestigkeit verwendet, siehe Kapitel (4.3.1).
Zusatzlich wurden in die Proben Kerben eingebracht. Zur Erzeugung des Kerbs wurden
jeweils 5 Proben mit einem HeilRkleber auf einer glatten und planparallelen Platte
nebeneinander aufgeklebt. Neben den auReren Proben wurden zwei weitere Korper der
gleichen Hohe, so genannte Opferproben aufgeklebt. Senkrecht zur Langsachse der
Proben, wurde in der Mitte mit einer Diamanttrennscheibe eine Nut der Tiefe von 0,5 mm
gesagt. Mit Hilfe einer Spannvorrichtung und eines Linearantriebes erfolgte durch die
Relativbewegung einer Rasierklinge in der Nut die Erzeugung des Kerbs, wobei eine
Diamantsuspension als Abbrasivmittel verwendet wurde. Das "Anscharfen" des Kerbs
erfolgte in mehreren Stufen, bei denen die Korngréf3e der verwendeten Diamantsuspension
reduziert wurde. Wahrend des Prozesses gewahrleisteten die Opferproben einen
gleichméRigen Abtrag und verhinderten ein Ausbrechen am Probenrand. Der Fortschritt
des Abtrages konnte mit einer Mikrometermessuhr an der Rasierklingenhalterung ermittelt
werden.

Nach erfolgter Kerbeinbringung wurden Winkel und Radius des Kerbes mit einem

Abbildung 4.1: Beispiel eines Kerbs mit Kerbradius 8 um und Offnungswinkel 23° zur Bestimmung der
Bruchzahigkeit von SSiC.
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Die fertig praparierten Proben wurden mit dem Kerb auf der Zugseite in die
Prifmaschine eingelegt und bis zum Bruch belastet. Es wurde hierbei dieselbe
Prifmaschine verwendet, wie bei der Ermittlung der Festigkeit (4.3.1). Der Vorschub
erfolgte bei Raumtemperatur weggeregelt mit einer Geschwindigkeit von 0,3 mm/min.

Eine Bestimmung der Bruchzahigkeit des Werkstoffes Al,Os/Ti(O,C)-ZrO» konnte nicht
durchgefiihrt werden, da nicht ausreichend Material zur Verfiigung stand.

Die Bruchzahigkeit mit der SEVNB Methode berechnet sich nach [75] zu

=% .Ymit

Ki, b\ﬁlz(1 C)1,5

1
Y =1,9887 — 1,326~ — (3'49 0687 +1,35 (%)2)%(1 -1) .

1 (1+5)

Wobei b und | das Abmal der Probe, d der Mittelwert der Absténde zwischen den
Achsen der inneren und auf3eren Auflagerrollen, c die eingebrachte gemittelte Risstiefe und
F die zum Bruch notwendige Kraft ist.

(4.5)

Um das bruchmechanische Verhalten bei h6heren Temperaturen zu charakterisieren,
wurde bei den SSiC-Proben die Bruchzahigkeit bei 450 °C und bei 825 °C ermittelt. Daftr
wurde eine Prifeinrichtung verwendet, bei der die Versuchstemperatur mit einem
Heizstrahler aufgebracht wird. Mit einem Thermoelement erfolgte die Ofenregelung. Fur die
Hochtemperaturversuche ~ wurde  der  Vorschub  kraftgeregelt  gewdahlt.  Die
Vorschubgeschwindigkeit betrug 15 N/s.

4.4 Thermische Eigenschaften

Zur Bestimmung des mittleren thermischen Ausdehnungskoeffizienten o an einem
stabformigen Prufkorper (5 mm x 4 mm x 23,75 mm bzw. 3 mm x 4 mm x 25 mm) wurde mit
Hilfe eines elektronischen Schubstangen-Dilatometers 402C der Fa. Netzsch Geratebau
GmbH die thermische Dehnung der Prifkorper bei konstanter Temperaturerhhung erfasst.
Die Heizrate betrug 5 K/min. Der untersuchte Temperaturbereich lag zwischen
Raumtemperatur und 1000 °C. Die Probe wurde mehrmals nacheinander von
Raumtemperatur auf 1000 °C aufgeheizt und die Ladngen&nderung der Probe dL(T) = Lo -
L(T) als Funktion der Temperatur T erfasst. Die Messergebnisse werden als relative
Langenanderung dL/Lp, ausgegeben, wobei Lo die Anfangslange der Probe bei
Raumtemperatur ist.

Aus diesen Daten wird fur einen ausgewahlten Temperaturbereich T1 bis T» der mittlere
(technische) Ausdehnungskoeffizient o nach [93] zu

1 (L(T,) — L(Ty) (4.6)

OC(AT) = L—O<7T2 — T1

errechnet. Der physikalische Ausdehnungskoeffizient entspricht der Steigung der
relativen Langenanderungskurve dL/Lo bei der jeweiligen Temperatur [93].

oM = {~ar

1 /dL(T) 4.7)
Lo ( )
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Die Bestimmung des linearen Ausdehnungskoeffizienten o erfolgte nach DIN 51045-1
[93] und DIN 51045-2 [94]. Die Kalibrierung und Fehlerabschatzung erfolgten unter
Verwendung einer Al,Os-Normalprobe.

Die Warmeleitfahigkeit und die spezifische Warmekapazitat konnten experimentell nicht
bestimmt werden. Daher wurden die jeweiligen Herstellerangaben bzw. Literaturangaben
verwendet.

4.5 Optische Eigenschaften

Da die Erwarmung des Aufheizthermoschocks sowie die Temperaturmessung wahrend
dieses Vorgangs mit Hilfe von Strahlung realisiert werden, ist es notwendig, das optische
Emissionsverhalten € (sowie Absorption a bzw. Transmission s) des Probenmaterials zu
charakterisieren. Die Erfassung der optischen Eigenschaften im gesamten
Wellenlangenbereich ist geratetechnisch anspruchsvoll. In dieser Arbeit wird die
Probenerwarmung bei der Laserwellenlange 1,064 um und die Temperaturmessung bei
den Kamerawellenlangen 4,474 pm sowie von 7,5 bis 13 um durchgefihrt. Daher werden
im folgendem die optischen Eigenschaften nur in diesen Bereichen ermittelt.

Zur Verfigung standen Geréte der spektralen Ellipsometrie [95], wie das Mapping-
Ellipsometer M-2000 (Woollam) fur die Wellenldangen 192 nm bis 1694 nm, das Laser
Sentech Einwellenlangen-Ellipsometer bei 632,8 nm sowie drei verschiedene Fourier
Transformations Infrarot Spektrometer (FTIR) z.B. das SE-900 von Sentech fur
Wellenlangen von 1,65 pm bis 25 pm.

Des Weiteren wurden an der TU Dresden (Fakultat fir Maschinenwesen / Institut fur
Wasserstoff- und Kernenergietechnik) Messungen mit dem Verfahren der IR-
Strahlungstemperaturmessung sowie der synchronen Reflexion und Transmission an zwei
Ulbricht'schen Kugeln durchgefiihrt [96]. Diese Verfahren werden nachfolgen erlautert.

Das Verfahren der IR-Strahlungstemperaturmessung beruht auf dem physikalischen
Ph&nomen, dass Koérper mit einer Temperatur oberhalb des absoluten Null-Punktes von 0 K
(-273,15 °C) elektromagnetische Strahlungen aussenden, die als Grundlage zur
berthrungslosen Ermittlung ihrer Temperatur genutzt werden. Da die zu untersuchenden
Keramiken Emissionswerte besitzen, die sich von denen des schwarzen Strahlers (¢ = 1)
unterscheiden, ist es fur eine genaue pyrometrische Temperaturmessung unerlésslich, die
Emission dieser Werkstoffe fiir den vorgesehenen Temperaturarbeitsbereich zu ermitteln.
Die zu untersuchende Keramik-Probe wird auf der Oberflache eines Silberbades
positioniert, das mit einer konstanten Aufheizgeschwindigkeit bis 1050 °C erwarmt wird. Auf
die Keramikprobe wird ein Silberplattchen gelegt, das bei definierter Temperatur
(Ts=960,5 °C) in die flissige Phase Ubergeht. Dieser Phasenibergang bewirkt eine
Anderung der Oberflachenspannung des Silbers. Das Plattchen zieht sich zu einer Kugel
zusammen was optisch sehr gut wahrgenommen werden kann. Durch die Aufnahme der
Oberflachentemperatur der Keramik kann der spektrale Emissionskoeffizient fir den
Messbereich der Thermokamera (7,5 pm< A < 13 pm) bei 960,5 °C bestimmt werden.

Die Hohe der Probe von 300 um erfillt die Bedingung, dass der Temperaturunterschied
zwischen der unteren Auflageflache auf dem Silberbad und der oberen Messflache so
gering wie maglich ist. Im Vorfeld durchgefiihrte Messungen haben gezeigt, dass der fir die
Temperaturmessung verwendete  Wellenlangenbereich eine  Beeinflussung  der
Messergebnisse durch transmittierte Strahlung aus dem Silberbad ausschlief3t. Der
kalkulierte Wert der Emission entspricht 0,80 (bei 7,5 um< A < 13 um).

Das Verfahren zur Bestimmung der synchronen Reflexion R und Transmission T erfolgte
an zwei Ulbricht'schen Kugeln, die senkrecht Ubereinander angeordnet und miteinander
durch eine Probenhalterung verbunden sind [97]. Auf der Probenhalterung wird die Probe
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10° zur Waagerechten geneigt positioniert. Fir die Messungen sind alternativ zwei
Laserdioden (Wellenlange 808 nm und 940 nm) vorgesehen, die eine theoretische Leistung
von 100 mW aufweisen. Durch die bewusst gewahlte Neigung der zu messenden Probe
wurde die Mdglichkeit geschaffen, die Anteile der direkten und der diffusen Reflexion bzw.
Transmission getrennt voneinander zu bestimmen.

Um eine maximale diffuse Lichtstreuung im Inneren der beiden Kugeln zu gewéahrleisten,
wurden diese mit einer BaSO4-Beschichtung versehen. Diese Beschichtung enthélt neben
den BaSOs-Kristallen eine polymere Bindekomponente, die thermisch bis 85 °C stabil ist.
Die Datenaufnahme und —auswertung erfolgt mit Hilfe einer speziellen Software und erlaubt
die Berechnung der spezifischen Absorption a der Keramik bei den untersuchten
Wellenlangen als Funktion der Emission € und der Transmission s nach [5, 98] zu

a=1—-(s+5s). (4.8)

4.6 Probenpréaparation

Die zu untersuchenden keramischen Materialien werden je nach Prifmethode
unterschiedlich préapariert. Dabei sind die in den jeweiligen Normen aufgefuhrten
Probenmafle und Oberflachenzustande (inkl. der Toleranzen) eingehalten worden. Die
Herstellung der Proben und deren Bearbeitung aus den Ausgangswerkstoffen erfolgte in
der mechanischen Werkstatt der BAM.

Die Herstellung von Thermoschockproben fiir Laserthermoschockversuche unterliegt
keinem allgemeinen Standard, daher wird im Folgenden detailliert auf die Praparation von
kreisscheibenformigen Proben durch Rundschleifen, Trennen, Schleifen und L&ppen
eingegangen.

Das Ausgangsmaterial wird auf einer Rundschleifmaschine (Fa. Overbeck) mit einer
Diamantscheibe (mittlere Koérnung 46 um) auf 20 mm 0,1 mm rundgeschliffen. Die
Oberflachenrauheit der Mantelflache kann durch die vorhandene Messtechnik nicht erfasst
werden. Da der Schleifvorgang jedoch oszillierend stattfindet, stellt sich ein R, kleiner
32um ein. In [73] wurde durch Simulationen nachgewiesen, dass die maximale
Zugbelastung nicht am Probenrand auftritt und damit Kanteneffekte erst durch
makroskopische Inhomogenitdten ab einer GréRe von mehreren hundert Mikrometer
auftreten.

Von den rundgeschliffenen Probestdben werden mit einem Trennautomat vom Typ TU-
64 der Fa. Boccadero Probenrohlinge mit einer Dicke von 1 mm abgetrennt. Anschlieend
werden die Rohlinge mit einem Schmelzkleber auf eine Tragerplatte geklebt und mit einer
CNC Flachschleifmaschine (Fa. Geibel und Hotz) auf 0,6 mm planparallel geschliffen. Um
eine gleichméRig kleine Oberflaichenrauheit einzustellen werden die geschliffenen Rohlinge
auf einer Einseiten-LAppmaschine vom Typ F 400 (Fa. Draesner) mit Borkarbid Lapppulver
(mittlere  Kérnung 16,3 - 18,3 um) gelappt. Durch L&ppen wird eine gleichmafige
Oberflachenrauheit von R; = 2,5 um (mittlere Rautiefe) und Ra = 0,3 um (mittlere Rauheit)
erreicht. Die Oberflachenrauheit wird mit Hilfe eines Testers T 1000 (Fa. Hommel,
Tastspitze mit 2 um Radius und 90° Flankenwinkel) an vier verschiedenen Stellen einmal
pro Tragerplatte ermittelt. Somit kann eine gleichbleibende Oberflachengiite garantiert
werden. Anschlie3end werden die einseitig gelappten Scheiben bei 130 °C mit Aceton von
der Tragerplatte abgeldst, mit einem Kaltreiniger (Hebrosol 75) sowie im Ulraschallbad
gereinigt und auf die andere Seite umgeklebt. Nun werden die Proben auf 0,35 - 0,4 mm
flachgeschliffen und auf das Fertigmaf3 0,3 mmz 0,01 mm gelappt.
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4.7 Laserschockapparatur

4.7.1 Messprinzip

Die Erwarmung dinner, kreisscheibenférmiger Proben wird durch fokussierte
Laserstrahlung eines Nd:YAG-Lasers realisiert [84, 99, 100], die udber einen
programmierbaren Laserscanner spiralférmig von der Mitte beginnend Uber die
Probenoberflache gefuhrt wird. Dadurch erwdrmt sich die Probe lokal schneller, als der
Werkstoff den entstandenen Temperaturgradienten durch Wéarmeleitung abbauen kann.
Eine gezielte Steuerung der Laserleistung und der Geometrie der Spirale bietet die Gewahr
fur die Einstellung reproduzierbarer definierter Temperaturprofile. Diese Temperaturprofile
werden mit einer Hochfrequenz-Infrarotkamera (HF — IR - Kamera) aufgenommen. Aus den
gemessenen lokalen  Temperaturverteilungen  werden die  Tangential- und
Radialspannungen in der Probe berechnet. Die Anlage ist mit einer vakuumdichten
Prifkammer ausgestattet und ermdglicht so die medienabhangige Durchfiihrung von
Thermoschockexperimenten. Die beschriebene Thermoschock-Priifanlage ist in Abbildung
4.2 dargestellt.

Prinzip

High Speed
IR-Kamera

Temperaturverteilung mit
zunehmender Zeit

og(rt)

i Zugzone
r

! Druckzone

@) (b)
Abbildung 4.2: a) Schematische Darstellung der Probenerwarmung (oben), der Verteilung der

Temperatur (mitte) und der Tangentialspannung (unten). b) Foto der Thermoschockanlage mit
geoffneter und beleuchteter Probenkammer.
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4.7.2 Anlage

Die Hauptkomponenten der Anlage sind schematisch in Abbildung 4.3 dargestellt sowie
nachfolgend stichpunktartig aufgelistet.

Nd:YAG-Hochleistungslaser mit Strahlfihrungseinrichtung

1 kW maximal nutzbare Laserleistung (Gehause mit ZnSe Fenster)
A =1064 nm

durchgéngige Laserbestrahlung (cw-mode)

beliebige Laserstrahlfiihrung in einer 26 mm x 26 mm Ebene
gaussverteilte Energiedichte TEMgo [101]

Spotdurchmesser = 1,2 mm bei 86 % der Leistungsdichte
maximale Geschwindigkeit der Spotbewegung 830 mm/s

Hochfrequenz-Infrarotkamera

e InSb Focal Array
Belichtungszeit von 2 ps bis 14 ms anpassbar
256:256 Pixel, Auflésung 12 Bit
Messwellenlange 3 bis 5 pm
Peakfilter mit 70 % Transmission bei 4,474 um [102]
maximale Bildwiederholungsrate 1500 Hz
Neigungswinkel 3 = 20°

Schallemissions-Messanlage
e 150 kHz triggerfahiger Resonanzsensor mit 5 MHz Abtastfrequenz
e 32 MB Speichertiefe

Thermoschock-Prufkammer
e grobvakuumdicht bis 4 x 10 *® mbar
e Argon-, Stickstoff-, Luft- und Formiergasatmosphére realisierbar
e CCD-Kamera bis 488 Hz, monochrom, bis 1,1 ym darstellbar
e dehnungsfreie Probenaufnahme

0

Abbildung 4.3: Schematischer Aufbau a) der Thermoschockpriifanlage mit Hochfrequenz-
Infrarotkamera (1), Laser (2), CCD-Kamera (3), Probenteller (4) und Probenkammer (5) sowie b) des
Probentellers mit Schallemissionssensor (1), Proben (2), Probenteller (3) und Haltestift (4).
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4.7.3 Heiztisch

Um eine definierte Erwarmung von zu testenden Keramikscheiben zur Kalibrierung der
HF — IR - Kamera zu realisieren, wird ein keramischer Heiztisch verwendet. Der
Probenhalter in der Probenkammer kann durch diesen ersetzt werden. Der Heiztisch hat
eine Auflageflache von 15 x 50 mm und besteht aus heif3 gepresstem SizNa.

Durch die geringe Warmekapazitdt von 0,75 J-g'1 K* der Keramik des Heiztisches
kénnen bei niedrigen Energieaufnahmen hohe Aufheizraten von bis zu 150 K-s™ auf
Temperaturen zwischen 80 °C und 1.000 °C realisiert werden [103]. Der Heiztisch besteht
aus einer Hulle aus isolierender Keramik sowie im Inneren aus einer elektrisch
leitendenden Heizwendel (Abbildung 4.4) und einem kalibriertem Thermoelement Typ K
(bis 1000 °C). Diese Komponenten sind zu einem kompakten Korper versintert und
ermoglichen eine homogene Temperaturverteilung auf einer Flache von 15 mm x 15 mm.
Dieser Bereich ist durch zwei Bohrungen markiert.

~~
M » Thermoelement
Heizwendel esspunkt
N\ N /
5 = = & I

Abbildung 4.4: Schematische Darstellung des Heiztisches, (unten: Seitenansicht, oben: Draufsicht).

Das Material des Heiztisches zeigt ein Maximum des Emissionskoeffizienten zwischen
7 yum und 11 pm (Abbildung 4.5).

0,8
0,6
0,4
0,2

Emissionskoeffizient [-]

0 5 10 15
Wellenlange [um]

Abbildung 4.5: Spektraler Emissionskoeffizient des Heiztisches bei 800 °C [103].

40



4 Experimentelle Methoden

4.7.4 Warmebildkamera S65

Zur pyrometrischen Temperaturbestimmung von Thermoschockscheiben  mit
verschiedenen optischen Eigenschaften wird zusatzlich eine Warmebildkamera, die einen
anderen spektralen Messbereich als die HF -IR -Kamera besitzt, verwendet.

Die Warmebildkamera ThermaCAM™ S65 (Fa. FLIR Systems) misst die von einem
Objekt abgestrahlte Warmestrahlung mit einer Frequenz von 50 Hz im Wellenlangenbereich
von 7,5 um bis 13 um. Da die Warmestrahlung eine Funktion der Oberflachentemperatur
eines Objektes ist [5, 57], kann die Kamera diese durch Vergleich mit einer Kalibrierkurve
darstellen.

Die Kamera verfiigt Uber ein ungekihltes Mikrobolometer Focal Plane Array (FPA) mit
einer Auflésung von 320:240 Pixel. Sie kann Temperaturbereiche von minus 40 bis plus
1500 °C  darstellen. Durch  die herstellerseitig  gespeicherte ~ Temperatur -
Strahlungsleistungskurve eines Schwarzkérpers ist eine Genauigkeit von + 2 °C oder
+ 2 % zu erreichen [104].

Voraussetzung flr eine Temperaturmessung ist die Eingabe folgender Parameter:

e Emissionskoeffizient¢ des Objektes in Abhangigkeit von Messwinkel,
Messwellenlange, Oberflachenbeschaffenheit, Objekttemperatur

relative Luftfeuchtigkeit Fre

absolute Temperatur der Atmosphéare Tam

Objektentfernung Dob;

Temperatur der Materialien in der Objektumgebung Trer

Transmission eines evtl. verwendeten optischen Fensters Sepik bzw. die
Transmission der Atmosphéare Sam

Die empfangene Strahlungsleistung P von einem Kdorper der Temperatur T bei einer
kurzen Entfernung gibt eine Ausgabespannung U des FPA der Kamera, welche
proportional zum Leistungseingang ist.

U=C-P; C = const. (4.9)

Die einfallende Strahlungsleistung wird in drei Strahlungsquellen bzw. —senken unterteilt
(Abbildung 4.6) [5, 98, 104]:

e Emission des Objekts: €-Satm:Pobj

e an dem Objekt reflektierte Emission der Umgebung: (1-€)-Sam-Pre, Wobei 1-¢ die
Reflexion des Objektes unter der Annahme ist, dass das Objekt keine Strahlung
transmittiert (Gl. (4.8)): sobj = 0. Die Umgebung hat die Temperatur Tres.

e Emission der Atmosphéare: (1-Sam)-Pam. Wobei 1-sam die Abstrahlung der
Atmosphare bei der Temperatur Tam ist.

Die Transmission der Atmosphére sam leitet sich aus der relativen Luftfeuchtigkeit, der
Objektentfernung und der Temperatur der Atmosphdre aus  werkseitigen
Vergleichsmessungen ab. Damit ergibt sich die gesamte einfallende Strahlungsleistung zu
[104]

Piotal = Esatmpobj + (1 = &)saemPren + (1 — Satm)Paem - (4.10)
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Abbildung 4.6: Schematische Messsituation der Warmebildkamera [105].

Wird jeder Ausdruck mit der Konstanten C multipliziert und C - P durch U gemaf (4.9)
ersetzt, erhdlt man die Zusammensetzung der Messspannung

Utotal = ESathobj + (1 = &)satmUren + (1 = Saem)Uatm - (4.11)

Ureit bzw. Uam sind die theoretischen Ausgabespannungen der Kamera fir einen
Schwarzkoérper der Temperatur Tren bzw. Tam entsprechend einer werkseitigen Kalibrierung.
Somit lasst sich mit der gemessenen Spannung U die theoretische Spannung Ugp
berechnen, welche der Strahlungsleistung eines Korpers mit der Temperatur Top; entspricht.

1 (1-9) (1 = satm) (4.12)
Uobj = —Uotal — Uren — o Uatm
€Satm €Satm

Die Warmebildkamera S65 unterscheidet sich von der zu kalibrierenden HF - IR —
Kamera zum einen im Messwellenlangenbereich und zum anderen in der Mdglichkeit, die
gemessene Spannung eines schwarzen Korpers bei idealen Messbedingungen durch eine
werkseitig gespeicherte Kalibrierkurve in eine Temperatur umzuwandeln. Durch Eingabe
der oben genannten Parameter kann nach Gl. (4.12) bei realen Bedingungen aus der
gemessenen Spannung Uieta die Spannung Uep; errechnet und als Temperatur ausgegeben
werden.

4,75 Schallmesstechnik

Der Zeitpunkt des Probenbruchs wird in der Thermoschockanlage durch Schallemission
detektiert [106]. Der wahrend des Versuches entstehende Koérperschall verursacht in der
Thermoschockscheibe eine Druckschwankung als Funktion der Zeit, die sich mit
Schallgeschwindigkeit in dem jeweiligen Medium ausbreitet. Diese Geschwindigkeit ist
abhangig von der Schwingungsfrequenz und der Art der jeweiligen Welle. In der
Thermoschockscheibe treten Plattenwellen auf (Wellenlange ist ca. 5-mal gréRRer als die
Scheibendicke), deren Signalfront durch die frequenzabhéngige Schallgeschwindigkeit mit
zunehmendem Abstand vom Entstehungsort auseinanderlauft. Diese gespreizte Welle
durchlauft anschlieRend den punktférmigen Ubergang zwischen Scheibe und Probenteller.
Da dieser Ubergang thermisch isolierend sein soll, ist die Kontaktfliche der Materialien
klein und somit die Kopplung schlecht. Die so gedampfte und reflektierte Welle wird in dem
Probenhalter als Tansversal- oder Longitudinalwelle mit einem piezokeramischen Sensor
(Nummer 1 in Abbildung 4.3b) als Wechselspannung aufgezeichnet [107]. Da die Scheibe
und der Probenhalter rund sind, werden Mehrfachreflektionen der Wellenfronten erwartet.
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4.7.6 Hochfrequenz - Infrarot Kamera

Die in der Thermoschockanlage integrierte HF — IR - Kamera kann bis zu 1500
Aufnahmen pro Sekunde im Wellenlangenbereich von 3 bis 5 um aufzeichnen. Fir
Aufnahmen bei hohen Temperaturen wird wegen der hohen Intensitat der Warmestrahlung
ein optischer Peak-Filter eingesetzt, dessen Wellenldnge 4,474 um mit einer Transparenz
von 70 = 1 % betragt. Die Kamera verfiigt Uiber ein gekihltes InSb Focal Plane Array (FPA)
mit einer Auflésung von 256:256 Pixel. Zur Reduktion des Grundrauschens bei niedrigen
Temperaturen und zur Datenmengenbegrenzung werden jeweils vier Pixel in einem
Quadrat arithmetisch gemittelt und als ein Wert ausgegeben. Somit ergibt sich eine laterale
Auflésung von 128:128 Pixel. Die Belichtungszeit der Kamera kann von 2 ps bis 14 ms den
Versuchsbedingungen angepasst werden. Mit steigender Probentemperatur muss die
Belichtungszeit verkiirzt werden, um ein Ubersteuern des FPA zu verhindern. Das FPA
misst die Energie des einfallenden Lichts einer strahlenden Probe und gibt somit ein Mal3
fur die Temperatur dieser Probe aus.

Die Energie, welche pro Flache, pro Wellenlange und pro Belichtungszeit in ein
Raumwinkelelement abgestrahlt wird, ist die spektrale Strahldichte Ly, nach Planck, welche
explizit die Richtungsabhangigkeit und die Frequenz- bzw. Wellenlangenabhangigkeit der
abgegebenen Strahlung beschreibt Gl. (4.13) [98]. Wobei A die Wellenlange, dQ ein
Raumwinkelelement, h das Plancksche Wirkungsquantum, c die Lichtgeschwindigkeit, k die
Boltzmann-Konstante, T die Temperatur und L, die spektrale Strahldichte ist.

2hez 1 (4.13)

bor = R
(eAkT) -1

Die HF — IR - Kamera detektiert die einfallende Strahlung auf einer Flache von vier
Pixeln, welche dem Raumwinkelelement dQ entsprechen, bei einem
Messwellenlangenbereich dA von 4,471 bis 4,478 um in der Belichtungszeitts. Die
Integration Uber die Abstrahlflache, den Raumwinkel, die Wellenlange und die
Belichtungszeit ergibt die in die Kamera einfallende Energie E. Diese verringert sich durch
die Transmissivitdt s des eingesetzten Filters und den Emissionskoeffizienten € der zu
messenden Probe bei den Wellenldngen des Filters, der Probentemperatur und des
Einfallswinkels [102, 108]

(4.14)
E= j -Uf Loy cos(B) dAdrdQ es |dt .
dt \da'dXde

Die HF - IR - Kamera ist in einem Winkel von 20° zur Flachennormalen der Probe
angeordnet (Abbildung 4.3). Der Kosinusfaktor in (4.14) bericksichtigt den Umstand, dass
bei Einstrahlung unter einem Winkel B nur die Projektion cos(B) dA der Abstrahlflache dA
als effektive Abstrahlflache auftritt. Damit berechnet sich die in die Kamera einfallende
Energie E nach (4.15) [98] zu

Phe? 1 (4.15)
E= f——dA~cos(B)-A-Q-s-s-tB .

5 hc
da A (em)—l

Wobei E die Energie, tg die Belichtungszeit, cos(B)dA die Projektion der Abstrahlflache, ¢
der Emissionskoeffizient und s die Transmissivitat des optischen Fensters ist.
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Tragt man die Energie des einfallenden Lichtes Gl. (4.15) als Funktion der Temperatur
auf und invertiert den Kurvenverlauf, erhalt man eine GroRRe fir die Empfindlichkeit der
Kamera. Unabhangig von den Kameraeinstellungen ist die Genauigkeit der
Temperaturbestimmung bei niedrigen Temperaturen schlechter als bei hohen (Abbildung
4.7).

Temperatur [K]

einfallende Lichtenergie [J]

Abbildung 4.7: Schematischer Temperatur - Energieverlauf nach (4.15).

Die einfallende Lichtenergie wird binarisiert und als Digits von 12 Bit ausgegeben. Die
Auftragung der gemessenen Digits Uber der berechneten einfallenden Lichtenergie ergibt
einen linearen Zusammenhang.

Es ist technisch nicht realisierbar den Detektor derart zu kuhlen, dass er keine eigene
messbare Warmestrahlung abgibt. Daraus resultiert ein Offset der Digits bei
Raumtemperatur. Da die Probe in alle Richtungen strahlt, wird ein Teil der Warmestrahlung
von den Wénden der Probenkammer in Probenrichtung zuriickgeworfen. Diese Strahlung
wird mit einem von eins verschiedenen Emissionskoeffizienten in die Kamera reflektiert. In
der Folge wird die abgestrahlte Energie und somit die Probentemperatur (iberschatzt.

Daraus und aus der Unkenntnis des spektralen Emissionskoeffizienten ergibt sich die
Notwendigkeit, die HF — IR - Kamera fiir jeden Werkstoff und fur jede Kameraeinstellung zu
kalibrieren, wobei jedem Digit eine Temperatur zugewiesen werden muss. Hierfur muss die
Temperatur der Probenoberflaiche bekannt und einstellbar sein. Daraus resultieren einige
weitere Arbeitsschritte, die im Folgenden beschrieben werden.

4.7.6.1 Beschichtung

Um die Temperatur der Scheibe pyrometrisch zu bestimmen, wird auf je eine Scheibe,
fortan Kalibrierscheibe genannt, ein optischer Lack He23 halbseitig aufgebracht (Abbildung
4.8). Diese Beschichtung weist tber den Temperaturbereich RT bis 1000 °C bei einer
Wellenlange von 7,5 bis 13 um einen gemittelten Emissionskoeffizienten von € = 0,9 + 0,04
auf. Der Emissionskoeffizient wurde durch Messungen der Reflektivitat bei einem
Messwinkel von 30 ° mit einem Fourier-Transformations-Infrarot-Spektrometer bestimmt.
Der Lack hat eine Schichtdicke von 20 bis 40 um und eine Warmeleitfahigkeit von
0,2 W-(mK)™.
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beschichtet unbeschichtet

Abbildung 4.8: Heiztisch bei RT mit aufgelegter SSiC Kalibrierscheibe.

Durch die nachfolgend beschriebenen Messungen kann die Transmission der Strahlung
in diesem Wellenlangenbereich (7,5 um bis 13 um) fur alle verwendeten Keramiken
ausgeschlossen werden. Weiterhin wurde der optische Lack bei kirzeren Wellenlangen
von Brandt et al. [109] mit gleichem Ergebnis untersucht. Der optische Lack wird bei der
Physikalisch Technischen Bundesanstalt und Rolls-Royce Deutschland einem Ringversuch
unterzogen, dessen Verdffentlichung noch aussteht [110].

4.7.6.2 Bestimmung der Transmission

Die zu testende halbseitig beschichtete Probe wird auf dem Heiztisch auf Korundrollen
derart in der Probenkammer positioniert, dass evtl. transmittierte Warmestrahlung des
angeschalteten Heiztisches in die Kamera fallen kann (Abbildung 4.9). Die Probenkammer
wird evakuiert. Eine Probenerwdrmung und das damit verbundene Aussenden von
Warmestrahlung der Probe ist durch das fehlende Umgebungsmedium (Konvektion), den
Abstand zum Heiztisch mit isolierenden Rollen (Wé&rmeleitung) und durch die kurze
Versuchszeit von 0,8 s (Wéarmestrahlung) ausgeschlossen. Bei transparenten Keramiken
fallt Warmestrahlung des Heiztisches durch die Probe in die Kamera. Die transmittierte
Strahlungsintensitat wird auf diejenige des Heiztisches ohne Probe normiert und als
Transmissionskoeffizient der Kalibrierprobe ausgegeben. Die Messungen ergaben, dass
die Keramiken Korund und PSZ sowohl mit als auch ohne Beschichtung bei der
Wellenlange 4,474 um (HF-IR-Kamera) teiltransparent und bei 7,5 bis 13 um
(Wéarmebildkamera) nahezu undurchlassig sind (Abbildung 4.10). Dadurch scheidet die
Maoglichkeit aus, die HF — IR - Kamera fir diese beiden Werkstoffe direkt durch Erwérmung
mit dem Heiztisch zu kalibrieren.

Korundrollen

Abbildung 4.9: Halbseitig beschichtete Korund-Thermoschockscheibe auf Korundrollen (d =10 mm) in
Seitenansicht.

Die Bestimmung der Transmission ergab fir die Keramiken SSiC und Al,O3/Ti(O,C)-
ZrO, bei den verwendeten Messwellenldangen keine Durchléssigkeit, sodass die
Kalibrierung der HF-IR-Kamera in diesen Féllen unter Verwendung des Heiztisches
erfolgen kann.
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HF- IR Kamera Warmebildkamera S65
50% Transmission bei 4,474 um 3.0% -, Iransmission bei 7,5 bis 13 pm
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g s0% | § 20% |
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S 10% S 05% -
0% 0,0% .
beschichtet unbeschichtet beschichtet ~ unbeschichtet

Abbildung 4.10: Halbseitig beschichtete Kalibrierscheibe aus Al,Oz wie in Abbildung 4.9 von oben auf
Korundrollen und Heiztisch bei 250 °C mit gemessenen Transmissivitaten. Links: Bei 4,474 ym ist
Transmission vorhanden; Rechts: Bei 7,5 bis 13 um ist Transmission vernachlassigbar.

4.8 Festlegung der Versuchsparameter

4.8.1 Schallemissionsmessung

Wichtige, die Aufnahme begrenzende Grof3en, sind die Bandbreite des Sensors, die
Abtastfrequenz und die Speichertiefe der Messwerterfassungskarte des Messcomputers.
Die Bandbreite des Sensors betragt 20 bis 500 kHz [111] und hat eine maximale
Empfindlichkeit von -62dB bei 150kHz. Bei anderen Frequenzen betragt die
Empfindlichkeit ca. -70 dB. Messungen bei Frequenzen von mehr als 500 kHz sind
grundséatzlich méglich, die Amplitude des Ergebnisses kann jedoch aufgrund der nicht
bestimmten Empfindlichkeit nicht quantifiziert werden. Das Messsignal wird durch einen
Vorverstarker mit einer Leistung von 100 dB aufbereitet. Die Messwerterfassungkarte kann
das Messsignal mit bis zu 5 MHz abtasten. Das darstellbare Amplitudenbild als Funktion
der Aufnahmezeit enthélt somit Signale mit einer maximalen Frequenz von 2,5 MHz
(Kotelnikow Abtasttheorem) [112]. Die Speichertiefe erlaubt eine Aufnahme von bis zu 16
MBIt woraus sich eine Aufnahmedauer von bis zu 3,35 s bei 5 MHz ergibt. Die Software
stellt die Amplitude in positiven und negativen Spannungskomponenten (AC) in einem
Spannungsbereich zwischen 100 mV und 100 V dar. Eine Software ermdglicht das Triggern
auf bestimmte Ereignisse, wie z. B. den Beginn der Laserbestrahlung oder das Bruchsignal,
indem eine Spannungsschwelle (Triggerpegel) eingestellt wird. Durch eine kontinuierliche
Ablage der Daten in einem Ringspeicher ist es mdoglich, eine zeitliche Triggerverzégerung
(Pretrigger) einzustellen. Die Einstellungen fir jeden Versuchswerkstoff sind durch
Vorversuche empirisch gewahlt worden (Tabelle 4.1). Sinnvolle Einstellungen ermdglichen
das Aufzeichnen des gesamten Thermoschockversuches inkl. Rauschen vor und nach dem
Beginn der Bestrahlung mit einer Auflosung, die sowohl klein genug fur den Beginn und das
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Ende der Bestrahlung als auch grof3 genug fiir das Bruchsignal ist. Das Triggern auf den
Beginn der Bestrahlung erfordert genaue Triggereinstellungen. Stérgerédusche wie das
Hochfahren des Lasers und Gerdusche des magnetischen Sicherheitsschalters, der
pneumatischen Ventile bzw. der Vakuumpumpe mussten gefiltert werden.

Tabelle 4.1: Schalltechnische Einstellungen zur Erfassung des Bruchsignals eines
Thermoschockversuches.

SSiC PSz Korund Al,03/Ti(0,C)-ZrO,
Abtastrate [MHZz] 5 5 5 5
Blocklange [MWorte] 4 8 16 4
Aufnahmedauer [ms] 839 1678 3356 839
Spannungstyp AC AC AC AC
Spannungsbereich [mV] | £ 100 +50 +10 +50
Triggerpegel [mV] 1 2 2 1
Triggerverzogerung [%] 25 20 20 20

4.8.2 Lasereinstellungen

Die Laserparameter wurden durch Vorversuche bestimmt. Dabei sollte ein mdglichst
homogenes Temperaturprofil in so kurzer Zeit wie moglich induziert werden. Besonders
wurde auf die Einstellung eines steilen Temperaturgradienten geachtet. Die Bestrahlung
muss exakt in der Probenmitte beginnen und muss so stark sein, dass die Probe nicht zu
frih (ausschlie3liche Erwarmung der Probenmitte) und nicht zu spéat (Laserstrahl ist so
nahe am Probenrand, dass dieser sich erwarmt bzw. die Probenmitte schon abkdhlt) bricht.
In Tabelle 4.2 sind die verwendeten Einstellungen des Lasers zur Erwarmung der vier
verschiedenen Keramiken zusammengefasst.

Tabelle 4.2: Lasertechnische Einstellungen zur Erwarmung einer Thermoschockscheibe.

SSic PSz Korund Al;O3/Ti(O,C)-ZrO-
Laserleistung [W] 400 400 1000 120
Spiral-Geschwindigkeit [mm/s] 830 252 151 635
Spiral-Bahnabstand [mm] 0,5 0,5 0,75 bzw 0,5 0,5
Spiral-Durchmesser [mm] 16 16 16 14
maximale Versuchsdauer [s] 0,455 15 2,5 0,455

4.8.3 Kameraeinstellungen

Die HF-IR Kameraeinstellungen erfolgten nach den maximal verfugbaren
Leistungsparametern der Kamera. Bei einer Auflésung von 256:256 4:1 gemittelten Pixel
kann die Kamera 500 Bilder pro Sekunde aufnehmen. Es wurde ein Peakfilter eingesetzt,
der ausschlieB3lich Licht der Wellenlange 4,474 +0,005 um transmittiert. Diese Einstellungen
blieben fiir alle Probenserien gleich. Die Belichtungszeit (Integrationszeit) wurde der
jeweiligen Emissivitat des Versuchswerkstoffes angepasst (Tabelle 4.3).
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Tabelle 4.3: HF-IR Kameraeinstellungen der Thermoschockversuche.

SSicC pPSz Korund AlL,Os/Ti(O,C)-ZrO,

Integrationszeit [us] 50 100 1000 50
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5 Ergebnisse und Diskussion
5.1 Materialcharakterisierung
5.1.1 Mikrostruktur

5111 SSic

Die Porositdt des untersuchten Materials betrdgt 2 Vol.%. Die Korngrof3e wurde zu
2um £ 1,1 ym ermittelt (vgl. Kap.4.2). Die KorngroRRe ist bimodal verteilt, sodass die
Korngréf3enbestimmung einen Durchschnitt tber zwei Bereiche der KorngréRenverteilung
angibt. Die Porositét sowie grofRe platten- bzw. nadelférmige Kérner verschiedener Gréf3en
sind in Abbildung 5.1 zu erkennen.

Abbildung 5.1: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme von SSiC mit Riickstreuelektronendetektor
an einer gekippten, polierten und geatzten Probe. Die Porositat (dunkel) und die plattenférmigen
Korner verschiedener Gré3en sind erkennbar.

5.1.1.2 PSZ (teilstabilisiertes Zirkonoxid)
Die vorliegende Modifikation ist teilstabilisiert. Der Werkstoff PSZ hat eine kubische
Matrix mit tetragonalen Anteilen, die spannungsinduziert zur monoklinen Phase

transformieren kdnnen. Die Porositat und Porengrof3e des Materials betragen 2,5 Vol.%
bzw. 2 pm = 1 um. Die Korngréf3e betrégt 35 pm (Abbildung 5.2).
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Abbildung 5.2: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme von PSZ mit Riickstreuelektronendetektor
an einer gekippten, polierten und geatzten Probe. Die Porositat (dunkel) und einzelne Kérner sind im
BSE-Kontrast sichtbar.

Der kubische Gittertyp der Matrix konnte durch EBSD nicht hinreichend bestatigt werden
(Abbildung 5.3, EBSD Pattern 2). Die tetragonale Phase hat im Vergleich zur kubischen
Phase eine GittervergroRerung in nur einer Richtung (a=B=y, a=b#c). Die
VergréBerung in ¢ - Richtung des Gitters kann nur genau bestimmt werden, wenn das Gitter
mit der c - Achse parallel zur Probenoberflache liegt. Da die Kérner jedoch in verschiedene
Richtungen orientiert sind beinhaltet das Gesamtsignal nur die Mittelung der tetragonalen
Verzerrung in ¢ - Richtung. Diese ist kleiner als die Differenz der Gitterparameter in c -
Richtung zwischen kubischer und tetragonaler Phase und liegt unterhalb des
Auflosungsvermdgens der EBSD-Methode [113, 114]. Folglich kann die EBSD Analyse
nicht zur Differenzierung von kubischer und tetragonaler Phase angewendet werden. Eine
monokline  Matrix konnte jedoch zweifelsfrei ausgeschlossen werden. Die
Zusammensetzung der Matrix besteht hauptsachlich aus den Elementen Zirkon, Sauerstoff
und Magnesium (Abbildung 5.4, ,kubisches Spektrum®). An den Korngrenzen konnten
monokline Bereiche (Abbildung 5.3, EBSD Pattern 3), welche nur aus Zirkon und Sauerstoff
bestehen (Abbildung 5.4, ,monoklines Spektrum®), identifiziert werden. Die dritte Phase des
Werkstoffes hat einen orthorhombischen Gittertyp (Abbildung 5.3, EBSD Pattern 1) und
besteht aus Sauerstoff, Magnesium, Silizium und geringen Mengen an Zirkon. Die
orthorhombischen Bereiche an den Korngrenzen sind kleiner als das durch den
Elektronenstrahl angeregte Volumen (Birne), so dass der Zirkonpeak im orthorhombischen
Spektrum in Abbildung 5.4 aus der Umgebung stammen koénnte. Unter diesen
Voraussetzungen kommt fir das gemessene EBSD Pattern und EDX Spektrum das Mineral
Forsterit (Mg2(SiO4)) in Frage. Die Ursache fir das Vorhandensein dieses Minerals kann
nicht vollstandig geklart werden. Vermutlich wurde im Herstellungsprozess das Silizium aus
dem Rohstoff Zirconiumsilicat ZrSiO4 (tetragonal) nicht vollsténdig entfernt. Anschlieend
reagierte die Siliziumverunreinigung moglicherweise mit der MgO-Dotierung zu Forsterit.
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Abbildung 5.3: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme von PSZ mit Rickstreuelektronendetektor
an einer gekippten, polierten und geatzten Probe. Die Porositdt und EBSD Bilder der folgenden
Gittertypen sind erkennbar: 1. orthorhombisches Gitter (Forsterite Mg»(SiO4)); 2. kubisches Gitter (MgO
dotiertes ZrO,); 3. monoklines Gitter (ZrO,).
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Abbildung 5.4: EDX Spektren von PSZ aus Abbildung 5.3 mit folgenden Elementen und Phasen: Stelle
1. orthorhombische Phase mit Si, Mg und O (Zr vermutlich aus Umgebung) (Forsterite Mg»(SiOs));
Stelle 2. kubische Matrix mit O, Mg und Zr (MgO dotiertes ZrO;); Stelle 3. monokline Phase mit Zr und
(e} (ZTOZ)
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Rontgendiffraktometrische Untersuchungen von MgO dotiertem PSZ ergaben kristalline
Phasen mit monokliner, tetragonaler und kubischer Struktur. Das Vorhandensein der
monoklinen Phase weist auf eine Behinderung des spannungsinduzierten
Umwandlungsmechanismus hin, da diese Phase ohne eine uliere Belastung nicht prasent
sein sollte. Das zur Umwandlungshemmung notwendige MgO wurde teilweise durch
Forsterit gebunden, was durch EBSD Messungen (Abbildung 5.3) nachgewiesen wurde.

5.1.1.3 Korund

Die Porositat und PorengréfRe des Materials betragen 2 Vol.% bzw. 2,5 um £ 2 um. Die
Mikrostrukturdarstellung erfolgte im Lichtmikroskop im Hellfeld (Abbildung 5.5). Die
Korngrof3e betragt ca. 25 pm.

50 ym [N k S
—i < ’ - ot : : £
Abbildung 5.5: Lichtmikroskopische Aufnahme von Korund an einer polierten Probe. Die Porositat
(dunkel) und einzelne Korner sind erkennbar.

5.1.14  AlLOs/Ti(O,C)-ZrO,

Die Mikrostrukturdarstellung erfolgte im REM. Die helle Phase (Stelle 1 in Abbildung 5.6
und Spektrum ZrO, in Abbildung 5.7) konnte als Zirkonoxid identifiziert werden.
Aluminiumoxid ist dunkel (Stelle 2 in Abbildung 5.6 und Spektrum Al,O3 in Abbildung 5.7)
und Ti(O,C) ist grau (Stelle 3 in Abbildung 5.6 und Spektrum Ti(O,C) in Abbildung 5.7).
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Abbildung 5.6: Rasterelektronenmikroskopische ~ Aufnahme von  AlLOg/Ti(O,C)-ZrO,  mit
Ruckstreuelektronendetektor an einer gekippten, polierten und geéatzten Probe. Folgende Phasen sind

erkennbar: 1. ZrOy; 2. Al,O3; 3. Ti(O,C).
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Abbildung 5.7: EDX Spektren von Al,O3/Ti(O,C)-ZrO, aus Abbildung 5.6 mit folgenden Elementen und
Phasen: Stelle 1: ZrO, (C, Al, Ti aus Umgebung); Stelle 2: Al,O; (C, Ti aus Umgebung); Stelle 3:
Ti(O,C) (Al aus Umgebung).
Die Bestimmung der Phasen mit Hilfe von EDX ist ungenau, da die KorngroRe kleiner

als das durch den Elektronenstrahl angeregte Volumen ist und daher Elemente aus den
benachbarten Kérnern mit gemessen werden. Eine verldssliche Identifizierung der Phasen
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war jedoch durch die Kenntnis der Zusammensetzung mdglich. Die ermittelten Phasen
stimmen mit den Erkenntnissen von Zimmermann et al. Uberein [86]. Das Verfahren der
Rontgendiffraktometrie (XRD), welches einen sicheren Aufschluss Uiber das Vorhandensein
von kristallinen Phasen gegeben hatte, konnte aufgrund der geringen verfligbaren
Probenmenge nicht angewendet werden.

5.1.2 Mechanische Eigenschaften

5.1.2.1  Biegefestigkeit und Dichte

Die Ergebnisse der 4-Punkt-Biegeversuche bei RT wurden nach Gl. (4.1) berechnet und
sind in Tabelle 5.1 zusammengefasst. Zur Bestimmung der Biegefestigkeit wurden die
Probenbreite, -lAnge und -hdhe vermessen. AnschlieBend wurde die Masse der Probe
durch Wiegen bestimmt, um die Dichte zu berechnen. Nachfolgend sind ausgewahlte
Publikationen hinsichtlich der Ubereinstimmung von Biegefestigkeit und Weibullparameter
zusammengefasst. Hierbei ist zu beriicksichtigen, dass die Zustédnde der einzelnen
Werkstoffe im Hinblick auf Herstellungsprozess, Gefiige, etc. nicht unbedingt vergleichbar
sind.

Tabelle 5.1: Biegefestigkeit, Weibullparameter und Dichte der verwendeten Werkstoffe bei RT. Die
Festigkeit und die Weibullparameter von Al,O3/Ti(O,C)-ZrO, wurde an der TU-HH bestimmt [86].

SSiC PSz Korund Al;O3/Ti(O,C)-ZrO-
Biegefestigkeit oo 434 436 263 490
[MPa]
Anzahl der Versuche 29 92 26 10
Weibullparameter m 8+0,8 15+1,5 9+0,9 9
mit 90 %
Vertrauensintervall
Dichte [g/cm3] 3,1 5,6 3,8 4,3
Literaturangabe op 500 300-700 400 -
[MPa] [115,116] | [115-118] [119, 120]
Literaturangabe m 10 15-25 10 -
[] [115, 116] [115-118] [119, 120]
Literaturangabe 3,2 59 4,0 -
Dichte [g/cm?] [115,116]. | [115-118] [119, 120]

Die nach DIN EN 843-5 ermittelten Weibull-Plots sind im Anhang 1 bis Anhang 4 und
beispielhaft fir SSiC in Abbildung 5.8 dargestellt. In der Abbildung ist die obere und untere
Grenze des 90 % Vertrauensbereichs von oy als graue Flache eingefuigt. Dieser wird nach
DIN EN 843-5 bestimmt und stellt den Bereich dar, in den min. 90 % der Grundgesamtheit
fallt.
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Abbildung 5.8: Weibullplot der Biegeversuche an SSiC. 0, = 434 MPa, m=8+ 0,8

SSiC weist hinsichtlich Festigkeit, statistischer Streuung der Festigkeit und Dichte keine
Abweichungen im Vergleich zu Literaturangaben [115, 116] auf. SSiC kann auf dem Markt
als standardmanfig vorhandene Nichtoxid-Keramik mit gleichbleibenden
Chargeneigenschaften erworben werden. Die ausstehenden Untersuchungsergebnisse
sind daher mit markttblichem SSiC reproduzierbar.

Die Festigkeit von Korund ist im Literaturvergleich [119, 120] unterdurchschnittlich.
Ursachlich dafur ist die leicht niedrigere Dichte und damit leicht hdhere Porositat des
Werkstoffes im Vergleich zu Literaturangaben. Weiterhin sind die Kérner mit einer GroR3e
von mehreren 10 pm gréRer als der Entwicklungsstand der Herstellung es erméglicht. Um
eine maximale Festigkeit zu erreichen, muss Korund madglichst dicht mit mdglichst kleinen
Kérnern hergestellt werden. Ursachlich dafiir ist die Annahme, dass in einem ,fehlerfreien®
Material eine Pore oder die Korngréf3e die Anrisslange darstellt, welche mit der Festigkeit
Uber die Formel von Griffith proportional ist (Gl. (2.19)). Das in dieser Arbeit verwendete
Korund ist daher als marktunterdurchschnittlich anzusehen. Die ausstehenden Ergebnisse
sind weder mit SSIiC als Nichtoxidkeramik noch mit marktiiblichen Oxidkeramiken
vergleichbar.

PSZ weist ebenfalls eine reduzierte Festigkeit im Vergleich zu marktiblichem PSZ auf.
Auch bei diesem Werkstoff ist eine leicht erhthte Porositat dafir urséchlich [115-118]. Als
Hauptursache der Festigkeitsverminderung kann ein Defekt im festigkeitserhéhenden
Umwandlungsmechanismus festgestellt werden (Kapitel 5.1.1.2). Die ausstehenden
Untersuchungsergebnisse sind daher weder mit PSZ Produkten aus Industrie und
Forschung noch mit anderen Oxidkeramiken vergleichbar.

Die in Tabelle 5.1 genannte Biegefestigkeit von Al,Os/Ti(O,C)-ZrO, wurde an der TU-HH
im Vier-Punkt-Biegeversuch mit 10 Proben abweichend von der Norm ermittelt. Der aul3ere
bzw. innere Auflagerabstand betrug 16 bzw. 8 mm und die Proben hatten die Dimensionen
ca. 4 mm x 5 mm mit unbekannter L&dnge. Angaben zur Toleranz der Probendimensionen
bzw. des Oberflachenzustandes sowie zu den Versuchsparametern wie Vorlast oder
Prufgeschwindigkeit waren nicht verfligbar. In der Literatur sind keine Vergleichswerte fur
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diesen Werkstoff zu finden, da diese offenbar zum Zeitpunkt dieser Arbeit noch nicht weiter
publiziert wurden. Aufgrund der vollstandig verschiedenen Zusammensetzung kann dieser
Werkstoff nur bedingt mit Korund und PSZ vergleichen werden.

5.1.2.2 Elastizitatsmodul, Schubmodul und Poissonzahl

Der Elastizitatsmodul, der Schubmodul und die Poissonzahl wurden nach Gl. (4.2) bis
Gl. (4.4) ermittelt. Die ermittelten Ergebnisse sind in Tabelle 5.2 zusammengestellt. Der
Elastizitaitsmodul bei Raumtemperatur wird mit Literaturangaben verglichen. Der
Elastizitaitsmodul von PSZ konnte im Literaturvergleich [115-118] bestétigt werden obwohl
PSZ eine unterdurchschnittliche Dichte aufweist. Der negative Einfluss der Porositat auf
den Elastizitdtsmodul scheint sich bei PSZ in den vorhandenen Verhdltnissen nicht
messbar auszuwirken. Der Modul von Korund ist 5 % niedriger [119, 120] als verdffentlicht.
Im Gegensatz zu PSZ scheint die niedrigere Dichte den Elastizitdtsmodul negativ zu
beeinflussen. SSIC weist einen 12 % hoheren Elastizitdtsmodul als in der Literatur
verdffentlicht auf. Moglicherweise liegt SSIiC in besserer Qualitat als in [115, 116] vor. Fir
AlL,O3/Ti(O,C)-ZrO, sind keine Literaturangaben verfiigbar. Hierbei ist analog zur
Biegefestigkeit zu bertcksichtigen, dass die Zustande der einzelnen Werkstoffe im Hinblick
auf Herstellungsprozess, Geflige, etc. nicht unbedingt vergleichbar sind.

Tabelle 5.2: Elastizitatsmodul, Schubmodul und Poissonzahl der verwendeten Werkstoffe.

SSic PSz Korund Al;O3/Ti(O,C)-ZrO,
Elastizitatsmodul RT [GPa] 437 196 379 355
Elastizitditsmodul 1300 °C 413 143 315 291
[GPa]
Anzahl der Versuche 2 2 2 1
Literaturangaben 390 200 400 -
Elastizitatsmodul RT [GPa] | [115,116] | [115-118] | [119, 120]
Poissonzahl bei RT [-] 0,17 0,3 0,23 0,3
Schubmodul RT [GPa] 188 76 158 76
Schubmodul 1300 °C [GPa] 177 55 133 -

Die Temperaturabhangigkeit der Elastizitatsmoduli der untersuchten Werkstoffe im
Bereich von RT bis 1300 °C ist in Abbildung 5.9 dargestellt. Fir alle Werkstoffe tritt eine
signifikante Abnahme des Moduls mit steigender Temperatur auf, die fir SSIiC geringer
ausgepragt ist als fur die anderen drei Werkstoffe.
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Abbildung 5.9: Elastizitdtsmodul als Funktion der Temperatur der untersuchten Werkstoffe.

Die Temperaturabhéngigkeit der Schubmoduli der untersuchten Werkstoffe ist in
Abbildung 5.10 dargestellt. Messungen des Schubmoduls an Al,Os/Ti(O,C)-ZrO, konnten
nur bei RT durchgefiihrt werden. Der Schubmodul sinkt fiir alle drei Werkstoffe mit
steigender Temperatur, wobei analog zum Elastizitdtsmodul SSiC eine geringere Abnahme
zeigt als PSZ.
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Abbildung 5.10: Schubmodul als Funktion der Temperatur der untersuchten Werkstoffe.

Die Temperaturabhangigkeit der Poissonzahl der untersuchten Werkstoffe wurde aus
Elastizitats- und Schubmodul berechnet und kann daher fur Korund, SSiC, und PSZ als
Funktion der Temperatur angegeben werden (Abbildung 5.11). Auffallig ist eine konstante
Poissonzahl fiir SSiC, wohingegen die Werte fiir PSZ und Korund um ca. 10 % schwanken.
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Es ist jedoch kein signifikanter Trend der Poissonzahl als Funktion der Temperatur
ersichtlich. Fur Al,Os/Ti(O,C)-ZrO, ist nur der Wert flir Raumtemperatur verfuigbar.
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Abbildung 5.11: Poissonzahl als Funktion der Temperatur der untersuchten Werkstoffe.

Vergleichende Werte des Elastizitdtsmoduls, des Schubmoduls und der Poissonzahl als
Funktion der Temperatur fur Korund, PSZ und SSiC sind zum Zeitpunkt der Erstellung
dieser Arbeit nicht in der Literatur publiziert, was auf den hohen Prufaufwand und die
unikale Prifapparatur der BAM zuriickgefuhrt werden kann. Al,O3/Ti(O,C)-ZrO, ist aktueller
Forschungsgegenstand. Die Publikation temperaturabhéngiger Kennwerte steht noch aus.

5.1.2.3  Bruchzahigkeit

Die nach GIl. (4.5) ausgewerteten Bruchzahigkeiten sind in Tabelle 5.3
zusammengefasst. Es wurden je 5 Proben getestet. SSiC [115, 116], PSZ [115-118] und
Korund [119, 120] wurden hinsichtlich vergleichbarer Literaturdaten verglichen. Hierbei ist
analog zum Elastizitatsmodul zu beriicksichtigen, dass die Zustdnde der einzelnen
Werkstoffe im Hinblick auf Herstellungsprozess, Geflige, etc. nicht unbedingt vergleichbar
sind. Far Al,O3/Ti(O,C)-ZrO, konnten keine vergleichenden Werte ermittelt werden.

Tabelle 5.3: Bruchzahigkeit mit Standardabweichung der untersuchten Werkstoffe bei RT [121] sowie
Literaturvergleich. SSiC wurde zuséatzlich bei hbheren Temperaturen getestet.

SSic PSZ Korund | Al,0s/Ti(O,C)-ZrO;
RT: Kic [MPa m™?] 25+013 | 6,3+0,06 | 3,4+0,17 4,5 [86, 87]
Literaturangaben 2-5 6-10 3-4 -
RT: Kic [MPa m™?] [115, 116] | [115-118] | [119, 120]
450 °C Kic [MPa m™?] 22+04 - - -
825 °C Kic [MPa m™?] 2,3+0,42 - - -

Die Bruchzéahigkeit von SSiC bleibt bis 825 °C konstant und ist im Vergleich mit
Literaturwerten im Ublichen Bereich. PSZ und Korund zeigen ebenfalls durchschnittliche
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Werte beziiglich der Literaturangaben, wobei PSZ im Vergleich der Werkstoffgruppe eine
besonders geringe Bruchzdhigkeit aufweist. Diese Erkenntnis korreliert mit der
Biegefestigkeits- und Mikrostrukturbetrachtung. Dabei zeigte PSZ eine geringe Festigkeit
als Folge eines Defektes im festigkeitssteigernden Umwandlungsmechanismus seiner
tetragonalen und monoklinen Phasen aufgrund eines erhdhten Gehaltes an Silizium
(Kapitel 5.1.1.2). Eine Bruchzahigkeit von 6,3 MPa m™? tragt diesem Umstand Rechnung.

5.1.3 Thermische Eigenschaften

Die ermittelten Ausdehnungskoeffizienten als Funktion der Temperatur sind in Abbildung
5.12 fir die vier untersuchten Werkstoffe dargestellt.

Der Ausdehnungskoeffizient von SSIiC, PSZ und Korund liegt im Vergleich zu
Literaturangaben der jeweiligen Werkstoffgruppen im erwarteten Bereich. Der
Wendeschneidplattenwerkstoff kann weder hinsichtlich des Ausdehnungskoeffizienten noch
der Warmeleitfahigkeit bzw. der spezifischen Wéarmekapazitat in Relation zur Literatur
gesetzt werden, da dieser Werkstoff aktueller Forschungsgegenstand ist.

Die Warmeleitfahigkeit von SSiC ist mit 125 W-mK™ deutlich héher, als vergleichbare
SiC Werkstoffe, deren % mit 70 W-m™K™" angegeben wird und ist durch die hohen
Anforderungen an den Werkstoff im Einsatz als Warmetauschermaterial begriindet. Korund
weist mit 25 W-m”K™ eine niedrigere Warmeleitfahigkeit als vergleichbare Al,Os Keramik
mit 36 W-m™K™ [119, 120] auf. Diese Tatsache kann auf die leicht erhohte Porositat
zurtickgefuhrt werden.
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Abbildung 5.12: Wéarmeausdehnungskoeffizient a als Funktion der Temperatur der untersuchten
Werkstoffe.
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Tabelle 5.4: Warmeausdehnungskoeffizient, Warmeleitfahigkeit und spezifische Warmekapazitat der
untersuchten Werkstoffe. Die mit einem * markierten Kennwerte beziehen sich auf Herstellerangaben.

SSiC PSz Korund Al,03/Ti(0,C)-ZrO;
mittlerer Warme- 5,6 10,8 9,5 13 (RT bis 900 °C)
ausdehnungskoeffizient o
[10° K™*] RT bis 1000 °C
Literaturangabe flr 45 10 5,5-10 -

Warme- [115, 116] | [115-118] | [119, 120]
ausdehnungskoeffizient o

[10° K] RT bis 1000 °C

Warmeleitfahigkeit A 125* 2 25* -
W-mKk? [122] [115-118]

spezifische Warme- 0,6* 0,5 0,99* -
kapazitat ¢, [J-g7K™"] [123] [117]

514

Wie schon in 4.5 erlautert, ist die Bestimmung der optischen Eigenschaften der
verwendeten Prufmaterialien bei allen Wellenlangen aufgrund der hohen Anforderungen an
die Proftechnik nicht mdoglich [124-126]. Die wichtigsten  werkstoff- und
oberflachenabhéngigen Eigenschaften hinsichtlich Laserbestrahlung (A =1,064 um) und
pyrometrischer Temperaturbestimmung (A =4,474pm und 7,5pum <A <13 pum) sind
Emission bzw. Absorption, Transmission und Reflektion. Der Werkstoff Korund wurde
beispielhaft mit den zur Verfigung stehenden Geréten untersucht. Hintergrund der
Ermittlung der optischen Eigenschaften ist eine mogliche Verifizierung der Kalibriermethode
fur die HF — IR Kamera. Eine derartige Untersuchung ware fir industrielle Serienpriifungen
hinsichtlich des Aufwandes unwirtschaftlich. Daher wird die Bestimmung der optischen
Eigenschaften von Korund in dieser Arbeit zur Verifizierung einer universellen
Kalibriermethode verwendet (Kapitel 5.2.4). Dazu wurde gezielt der Werkstoff Korund
ausgewahlt, da er (schon optisch ersichtlich) teiltransparent ist. Teiltransparente Werkstoffe
stellen erhéhte Anforderungen an die Versuchsdurchfuhrung.

Optische Eigenschaften

Die Ergebnisse der Messungen der Reflexion, Emission und Transmission sind in
Abbildung 5.13 zusammengefasst dargestellt. Wichtige Ergebnisse sind die optischen
Eigenschaften bei der verwendeten Laserwellenlange 1,064 pum. Der Emissionskoeffizient
wurde zu ca. 7% bestimmt und stellt somit hohe Anforderungen an die
Thermoschockanlage hinsichtlich der zur Probenerwérmung notwendigen Laserleistung.
Ein groRer Teil der Laserstrahlung wird diffus reflektiert (ca. 50 %) bzw. transmittiert (ca.
45 %). Eine weitere Information liegt in der Quantifizierung der Transmission bei der HF-IR
Kamerawellenlange (4,474 um) mit ca. 35 %. Da die Probe Warmestrahlung bei dieser
Wellenlange durchlasst, scheiden alle Kalibriermdglichkeiten mit einer herkémmlichen
Warmequelle, wie z. B. einem Heiztisch aus. Der dritte Bereich ist der Messbereich der
Warmebildkamera zwischen 7,5 und 13 pm. In diesem Bereich findet keine Transmission
mehr statt, die Probe reflektiert sehr wenig Warmestrahlung und emittiert mit einem sehr
hohen Koeffizienten wvon ca. 80%. Der Umstand des wellenlangen- und
temperaturabhangigen Emissionskoeffizienten findet bei der Kalibrierung der HF-IR Kamera
z.B. in Abbildung 5.14 Berucksichtigung.

60




5 Ergebnisse und Diskussion

70
60

50

Reflektion
A Emission

¢ Transmission

optische Eigenschaft [%]

________e___________

0 1 1

0,25 1,064 25 4,474
Wellenlange [um]

b o

1

|

|

1

1

|

|

1

1

|

|

1

1

|

|

1

1
L0

7 14 25

Abbildung 5.13: Optische Eigenschaften Reflektion, Emission und Transmission von Korund als
Funktion der logarithmierten Wellenldnge bei Raumtemperatur. Die Eigenschaften wurden mit
verschiedenen Geraten bestimmt und zusammengefasst. Die Wellenlange des Lasers betragt
1,064 pym, die der HF — IR Kamera 4,474 ym und der Messbereich der Warmebildkamera S65 liegt
zwischen 7 und 14 pm (gerundet).

Fir die weitere Kalibrierprozedur ist es wichtig festzuhalten, dass Korund im Messbereich
der Warmebildkamera (7,5 um bis 13 um) keine Warmestrahlungsdurchlassigkeit aufweist
und dass der Emissionskoeffizient in diesem Bereich bekannt ist. Die
Temperaturbestimmung ist somit mit dieser Kamera eindeutig durchfihrbar. Diese
separate, von der Thermoschockanlage (Laserwellenlange und HF-IR Kamerawellenlange)
unabhangige Temperaturbestimmung kann zur Kontrolle der nachfolgenden
Kalibriermethode verwendet werden.

5.2 Thermoschockversuche

5.2.1 Kalibrierung der Hochfrequenz-Infrarotkamera

Die Kamera muss fur jeden zu untersuchenden Werkstoff und fir jede Pruftemperatur im
jeweiligen Versuchsmedium kalibriert werden. Zur Kamerakalibrierung muss die
Oberflachentemperatur  einer  Scheibe  bekannt und einstellbar sein. Die
Temperaturmessung mit einem Thermoelement auf der Probenober- oder -unterseite
scheidet aus, da der Warmeibergang zwischen Thermoelement und Probe undefiniert und
abhangig vom Umgebungsmedium ist. Eine weitere Moglichkeit ware die
Temperaturbestimmung durch Messen mit einem Thermoelement in einer Bohrung nahe
der Oberflache. Diese Methode ist aber aufgrund der Transparenz verschiedener
Werkstoffe bei den verwendeten Probendicken nicht geeignet.

Daher wird eine halbseitig beschichtete Kalibrierscheibe auf den in Kapitel 4.7.3
beschriebenen Heiztisch positioniert. Die Temperatur an der Probenoberflache ist durch die
unbekannte Warmeleitfahigkeit der Probe von der Heiztischtemperatur verschieden und
folglich unbekannt.
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Wird die Kalibrierung in einem von Luft verschiedenen Medium durchgefiihrt, muss die
Transmission des optischen Fensters der Probenkammer in den Einstellungen der
Warmebildkamera berticksichtigt werden.

Der Heiztisch wird im realisierten Prifmedium auf verschiedene Leistungen eingestellt
und die sich einstellende Temperatur der Beschichtung wird mit der Warmebildkamera S65
bestimmt. Das ist méglich, da der Emissionskoeffizient der Beschichtung bekannt ist. Da
die Beschichtung maximal 40 um stark ist, wird angenommen, dass die Temperatur der
Beschichtung der Temperatur der Probenoberflache entspricht. Diese Annahme findet in
der Messunsicherheitshetrachtung Bertcksichtigung.

Bei gleichbleibender Heizleistung des Heiztisches und daher gleichbleibender
Temperatur der Probe wird nun die Warmebildkamera S65 auf den unbeschichteten
Probenbereich fokussiert. Zur Anzeige der Temperatur ist die Eingabe des
Emissionskoeffizienten ~ zwingend  erforderlich. Der  Emissionskoeffizient  der
unbeschichteten Probenseite ist jedoch unbekannt. Daher wird in der Kamera der
Emissionskoeffizient derart justiert, dass die durch die Kamera angezeigte Temperatur mit
der vorher gemessenen Temperatur der Beschichtung tGbereinstimmt. Somit lasst sich der
Emissionskoeffizient der unbeschichteten Seite der Kalibrierscheibe als Funktion der
Temperatur durch jeweiliges Justieren und Ablesen ermitteln Beispielhaft ist der so
gemessene Emissionskoeffizient in Abbildung 5.14 gezeigt.
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Abbildung 5.14: Emissionskoeffizient der Wellenlange zwischen 7,5 und 13 um von Korund als
Funktion der Temperatur.

Die mit dieser Versuchsanordnung gemessenen Emissivitdten von Korund konnten
durch die Messungen an der TU Dresden (Professur fur Wasserstoff- und
Kernenergietechnik) bestatigt werden.

AnschlieBend wird der Heiztisch aus der Probenkammer entfernt und eine
Probenscheibe ohne optische Beschichtung aus dem Material der Kalibrierscheibe im
Probenhalter positioniert. Die Erwarmung der Probenscheibe erfolgt nun mit
Laserstrahlung, die durch die programmierbare Fokussieroptik spiralférmig von der
Probenmitte beginnend lber die Probenoberflache gefiihrt wird. Die gewéhlten Parameter
zur Laserstrahlfiihrung betragen 0,5 mm Bahnabstand der Spirale und 32 Umdrehungen
pro Spirale mit einer Bahngeschwindigkeit von 830 mm/s. Der Laserstrahl wird tUber den
gesamten Probenradius geflhrt. Die dabei absorbierte Laserstrahlung wird in einer
materialabhéngigen Tiefe, der Absorptionstiefe, in Wé&rme umgewandelt [100]. Die
Absorptionstiefe ist meist unbekannt. Somit ist auch Transmission neben Absorption und
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Reflexion von Laserstrahlung mdéglich. Durch standiges Wiederholen der spiralférmigen
Laserstrahlfiihrung stellt sich tber den Probenradius eine homogene Temperaturverteilung
ein. Die Kamerakalibrierung muss bei laufendem Laserstrahl erfolgen, da die Probe
ansonsten inhomogen abkihlen wiirde.

Die kontinuierliche Laserstrahlerwdrmung hat zur Folge, dass keine weitere Strahlung
als die Warmestrahlung der Probe selbst (Uoy aus Gl. (4.12)) und die reflektierte
Warmestrahlung der Probe an den Kammerwanden (U aus Gl. (4.12)) von der zu
kalibrierenden HF — IR - Kamera erfasst wird. Die reflektierte Warmestrahlung bleibt bis zur
Auswertung der Thermoschockversuche als systematischer Messfehler unberiicksichtigt.
Wahrend der Kalibrierung wird die Kalibrierprobe kontinuierlich in Vakuum (Uam =0,
Sam =1 aus Gl. (4.12)) erwarmt und die Probentemperatur mit dem vorher ermittelten
Emissionskoeffizienten durch die Wéarmebildkamera S65 gemessen. Die HF — IR - Kamera
liefert als MessgrofRe die Spannung U (aus Gl. (4.12) in Digits von 12 Bit. Die
Kalibrierung erhélt man dann durch Auftragen der mit der Warmebildkamera gemessenen
Temperatur Uber der Spannung Uita (Abbildung 5.15). Wenn in einem Medium, wie z.B.
Luft oder Stickstoff kalibriert werden soll, muss vorher die Transmission der Atmosphéare
(Satm aus Gl. (4.12)) bestimmt werden. Um diese zu ermitteln wird der Heiztisch ohne Probe
in Vakuum erwarmt und die Oberflachentemperatur mit der Warmebildkamera S65
gemessen. Dazu wird ein frei gewahlter Emissionskoeffizient (z.B. € = 0,9) in der Kamera
eingestellt. Anschlie3end wird die Probenkammer mit dem gewiinschtem Medium geflutet
und die Oberflachentemperatur des Heiztisches wird erneut gemessen. Verringert sich die
gemessene Oberflachentemperatur, absorbiert die Atmosphére einen Teil der emittierten
Strahlung. Das Verhdltnis zwischen den jeweiligen gemessenen Temperaturen ergibt die
Transmission der Atmosphédre Sam. Dieser Versuch ist unabh&ngig vom
Emissionskoeffizienten.

Nach Kenntnis des Emissionskoeffizienten des zu kalibrierenden Werkstoffs und, falls
erforderlich, des Transmissionskoeffizienten einer Kalibrierprobe kann die eigentliche
Kalibrierung erfolgen. Dazu wird die zu kalibrierende Scheibe in kleinen Schritten (z.B. alle
15 K) erwarmt, die Temperatur gehalten und mit der HF — IR Kamera gemessen. Die
gemessenen Digits von 12 Bit Auflésung werden gegen die eingestellte Temperatur
aufgetragen. Abbildung 5.15 zeigt eine Kalibrierkurve fur SSiC bei einer gewahlten
Belichtungszeit von 100 ps. Die Kalibrierkurven in Stickstoff, Vakuum und Umgebungsluft
zeigen keine Abhéngigkeit vom Umgebungsmedium. Die ermittelten Kalibrierkurven
bestatigen den schematisch Kurvenverlauf aus Abbildung 4.7 (Gl. (4.13)) und zeigen das
erwartete Problem der geringeren Temperaturauflésung bei niedrigen Temperaturen. Eine
Verlangerung der Belichtungszeit wirde die Messgenauigkeit erhdhen, jedoch den
abbildbaren Temperaturbereich verkleinern. Bei einer Verdnderung der Belichtungszeit
muss erneut kalibriert werden.
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Abbildung 5.15: Kalibrierkurve fiir SSiC bei 100 ps Belichtungszeit in drei verschiedenen Medien.

Da die Umgebungsmedien Stickstoff, Luft und Vakuum keinen messbaren Einfluss auf
die Kalibrierkurve haben, werden die verbleibenden Werkstoffe zur Vereinfachung
ausschlie3lich in Vakuum Kkalibriert. Fir PSZ sind in Abbildung 5.16 beispielhaft zwei
Belichtungszeiten gezeigt. Bei kurzerer Belichtungszeit vergréert sich der auflésbare
Temperaturbereich und verkleinert sich die Genauigkeit bei niedrigen Temperaturen. Fur
Thermoschockversuche wird fur eine Belichtungszeit von 100 ps kalibriert, da dadurch der
fur Thermoschockversuche notwendige Temperaturbereich ausreichend abgedeckt wird.
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Abbildung 5.16: Kalibrierkurve fur PSZ bei 100 ps und 50 ps Belichtungszeit in Vakuum.

In Abbildung 5.17 ist die Kalibrierkurve fir Korund bei einer Belichtungszeit von 1 ms
dargestellt. Durch die optischen Eigenschaften (sehr hohe Transparenz) von Korund ist zur
Auflésung der Temperatur des Thermoschockversuches eine im Vergleich zu den anderen
in dieser Arbeit verwendeten Werkstoffen hohe Belichtungszeit notwendig. Damit ist eine
schlechtere Auflésung der Temperatur bei niedrigen Probentemperaturen verbunden. Da
Korund hinsichtlich der Kalibrierung die héchste Anforderung an die Messtechnik stellt, wird
dieser Werkstoff im Kapitel 5.1.4 besonders betrachtet. Der Werkstoff Al,O3/Ti(O,C)-ZrO,
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ist hingegen hinsichtlich der optischen Eigenschaften vergleichbar mit SSiC und kann daher
mit 50 ps Belichtungszeit kalibriert werden (Abbildung 5.18).
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Abbildung 5.17: Kalibrierkurve fiir Korund bei 1 ms Belichtungszeit in Vakuum.
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Abbildung 5.18: Kalibrierkurve fur Al,O5/Ti(O,C)-ZrO, bei 50 ps Belichtungszeit in Vakuum.

5.2.2 Bestimmung der Messunsicherheit

Die Messunsicherheit bei der Temperaturbestimmung setzt sich aus der
Messunsicherheit der ausgegebenen Digits der HF — IR - Kamera sowie der Bestimmung
der Probentemperatur zusammen.

Die Messunsicherheit der ausgegebenen Digits der HF —IR-Kamera kann
vernachlassigt werden, da evtl. auftretende Abweichungen einzelner Pixel durch die
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Mittelung von 4 zu 1l Pixel reduziert werden. Weiterhin wird der Messfleck in dem
Messbereich durch eine ,Area of Interest® auf den homogen erwdrmten Probenbereich
begrenzt. In diesem Messbereich werden mindestens 20 mal 20, 4 zu 1 gemittelte Pixel
gemessen und als ein Wert ausgegeben.

Eine homogene Probendurchwéarmung kann durch eine standige Wiederholung der
Laserstrahlfiihrung fiir 15 min bei jeder Temperatur gewahrleistet werden.

Der systematische Fehler der Temperaturiiberschatzung durch Reflexion ausgesendeter
Warmestrahlung an den Probenkammerwanden bleibt bei der Ermittlung der
Kalibrierkurven unbertcksichtigt und wird bei der Auswertung von Thermoschockversuchen
durch experimentelle und mathematische Betrachtungen beriicksichtigt.

Die Messung der Probenoberflachentemperatur beinhaltet folgende
Unsicherheitsfaktoren, die in Tabelle 5.5 fir drei ausgewahlte Scheibentemperaturen
dargestellt sind.

e Anderung der Transmissivitat des ZnSe Fensters durch Erwarmung wéhrend des
Versuches

e Messunsicherheit der Warmebildkamera S65

e Luftfeuchtigkeit

e  Objektentfernung

¢ Messunsicherheit des Thermoelementes des Heiztisches fur die Bestimmung des
Emissionskoeffizienten

e Messunsicherheit des Thermoelementes im Labor far die
Raumtemperaturmessung

e Abweichung des Emissionskoeffizienten des optischen Lacks bei Wellenlange
7,5 um bis 13 pm im Temperaturbereich von RT bis 1000 °C

e Verfalschung der Temperatur der Probenoberflache durch den optischen Lack

Tabelle 5.5: Messunsicherheitsbetrachtung der Temperaturbestimmung.

Temperatur der Scheibe °C 25 400 800
Transmissivitat des Fensters K +05 | £05 | £0,5
Messunsicherheit der S65 K +2 +8 +16
Luftfeuchtigkeit K +0,1 +0,2 +0,3
Objektentfernung K 0 0 0
Umgebungstemperatur K +0,2 | £0,2 | £0,2
Emissionskoeffizient der Lackes K +1 +8 +16
Annahme Tscheibe = TLack K +2 +2 +2
Gesamtmessunsicherheit der K *31 | +115 ) +227
Temperaturbestimmung K -2,3 -11,3 | -22,6

Die Gesamtmessunsicherheit berechnet sich abschliel3end aus der Quadratwurzel der
Summe der Fehlerquadrate [127] und betrégt fur eine Priftemperatur von 800 °C maximal
22,7 K.
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5.2.3 Bestimmung des Bruchzeitpunktes

Die Genauigkeit der Bestimmung des Bruchzeitpunktes wird durch die Anzahl der
Infrarotaufnahmen bestimmt. Bei einer Aufnahmefrequenz von 500 Hz und einer
Integrationszeit im ps Bereich betragt die Zeitdifferenz zwischen zwei Infrarotaufnahmen
2 ms. Durch den Bruch wird die Probe in der Regel aus dem Halter geschleudert. Dieser
Vorgang ist im Infrarotbild trotz der geringen Auflésung von 128 x 128 Pixel genau
bestimmbar (siehe IR Bildfolge im Anhang 5). Die Versuchszeit in Sekunden ergibt sich
direkt aus der Anzahl der aufgenommenen Bilder durch die Aufnahmefrequenz in Hz.

Briiche, bei denen die Bruchenergie nicht ausreicht, um die Probe aus der
Dreipunkthalterung zu schleudern, sind im Infrarothild aufgrund der begrenzten Auflésung
nicht erkennbar. Die Bestimmung des Probenbruches ist fiir die Berechnung der Spannung
bzw. der Energie unabdingbar, daher wird parallel zu jedem Thermoschockversuch ein
Schallemissionsspektrum aufgenommen (siehe Kap. 4.7.5 und 4.8.1). Die Aufnahme erfolgt
getriggert und wird automatisiert gefiltert. Der Probenbruch ist im Aufnahmespektrum
deutlich erkennbar und stellt die Bestimmung des Bruchzeitpunktes sicher (Abbildung
5.19).

Wenn der Probenbruch die Laserstrahlerwéarmung nicht automatisch beendet, indem die
Probe den Probenhalter verlasst, wird die bereits gebrochene Probe weiter bestrahlt. Dabei
treten vermehrt unregelméRige Peaks mit verschiedenen Frequenzen nach dem
Probenbruch auf. Die Signale resultieren:

- aus der Warmedehnung, die beim Abkihlen bzw. bei weiterer Erwdrmung zu
Reibungen der Rissflanken fuhrt und

- aus reflektierten Echos des Bruchsignals am Probenteller.

Bestrahlung

Rauschen

|

4+—— Bruchsignal

——— Spannung

— \Versuchszeit

Abbildung 5.19: Schalldruckamplitude als Wechselspannung Uber der Versuchszeit des
Thermoschockversuches an SSIiC bei 400 W Laserleistung. Die Peaks nach dem Bruchsignal
entstehen durch Echos des Bruchsignals am Probenteller sowie durch Reibung der Rissflanken beim
Erwarmungs- bzw. Abkihlprozess.

In Abbildung 5.19 ist ein Thermoschockversuch an SSiC bei 400 W Laserleistung und
einem Probenbruch nach 220 ms abgebildet. Die Laserbestrahlung endete in diesem Fall
nicht nach dem Probenbruch, so dass die gebrochene Probe weiterer Belastung ausgesetzt
war. Durch eine automatisierte Filterung des Schallemissionssignals der

67



5 Ergebnisse und Diskussion

Thermoschockversuche kann Beginn und Ende eines Thermoschockversuches mit einer
Genauigkeit von ca.1lms bestimmt werden. Bei derartigen Versuchen ist das
Schallspektrum maRgeblich zur Bestimmung des Versuchsendes.

Die Bruchzeiten der getesteten Werkstoffe in den Umgebungsmedien Vakuum und Luft
sind in Tabelle 5.6 dargestellt. Die jeweiligen Werkstoffe wurden wie in Tabelle 4.2
angegeben belastet. In dieser Zusammenfassung ist zu erkennen, dass sich die minimalen
und maximalen Bruchzeiten um bis zu einen Faktor 10 unterscheiden. Die Ursache dafur ist
in den optischen Eigenschaften der Werkstoffe zu finden. Materialien wie SSiC und
Al,O3/Ti(O,C)-ZrO; kénnen durch ihren hohen Emissionskoeffizienten schnell (ca. 200 ms)
erwarmt werden, wohingegen Korund und PSZ durch ihren niedrige Koeffizienten bis zu 1
bzw. 2 Sekunden Aufheizzeit benétigen. Weiterhin ist die Streuung der jeweiligen
Versuchsdauer eines Werkstoffes als Standardabweichung angegeben sowie die kirzeste
und langste Versuchsdauer. Alle drei Werte zeigen bei jedem Werkstoff eine signifikante
Streuung der Belastungszeit (annéhernd Faktor 2).

Tabelle 5.6: Mittelwerte der Bruchzeiten aller untersuchten Werkstoffe in Vakuum und/oder Luft mit
Standardabweichung, Minimal- und Maximalwert fur die Laserparameter aus Tabelle 4.2.

Werkstoff SSicC PSz Korund Al203/Ti(O,C)
-Z2r0O;

Medium Vakuum Luft | Vakuum Luft Vakuum Luft Vakuum

Mittelwert d. 216 244 1105 1187 1970 2003 199

Zeit bis zum +50 +64 | +150 | £164 | 245 | +268 +45

Bruch [ms]

Min. Bruch- 140 126 622 669 1277 1214 89

zeit [ms]

Max. Bruch- 318 364 1345 1398 2201 2277 303

zeit [ms]

Anzahl d. 25 23 12 25 27 26 30

Versuche

Die Feststellung, dass Thermoschockversuche einer Serie unterschiedlich lange
Belastungszeiten bis zum Probenbruch benétigen, wird im Kapitel 6.3.2 bei der
statistischen Auswertung bertcksichtigt.

Die Untersuchung des abgegebenen Korperschalls einer Thermoschockprobe kann tber
die Bestimmung des Probenbruches hinaus zu einem Erkenntnisgewinn beitragen. Das
Amplitudenspektrum zeigt mit und ohne Hochpassfilter systematische Peaks vor dem
Probenbruch. Die Zuordnung dieser Signale zu Schadigungsereignissen konnte bisher
nicht vorgenommen werden. Verschiedene Storeffekte im Messsignal Uberlagern die
Aufnahme. Quellen wie die Vakuumpumpe bei ca. 25 kHz und die Wechselspannung bei
50 Hz (mit Oberwellen von 50 Hz bis 150 kHz) konnten durch Filtersysteme wie z. B.
Hochpassfilter erfolgreich ausgeblendet werden.

Abbildung 5.20 zeigt beispielhaft ein Spektrum einer Thermoschockscheibe die mit
350 W Laserleistung Uber eine Zeit t von 0,455 s bestrahlt wurde, wobei kein Probenbruch
auftrat. Das Messsignal (Kurve 5) wird durch verschiedene Hochpassfilter bearbeitet. Die
Ergebnisse nach Verwendung verschiedener Filter zwischen 100 und 175 kHz sind in
verschiedenen Farben dargestellt (Kurven 1 bis 4).

Die FrequenZzfilter verringern allerdings sowohl Storsignale als auch Signale von evtl.
auftretenden Schadigungen. Dies hat jedoch keinen Einfluss auf die Bestimmung des
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Bruchsignals (Abbildung 5.21), da jeder Probenbruch (wie beispielhaft in (Abbildung 5.19)
gezeigt) ein akustisches Spektrum hervorruft, welches alle messbaren Frequenzen mit
hoher Amplitude enthélt.

5—— Messsignal
4 100 kHz Hochpal-Filter
0,035 3—— 140 kHz Hochpah-Filter
2 150 kHz Hochpal-Filter
0024 _ 1— 175 kHz Hochpal-Filter
Rauschen | |

>
o ]
5 0.00 _\ ’M&%wuu.&mlﬂhnmm“m@m
S ’ \ Mw Ul e O i ik e
S
w
-0,01 | I
-0,02 4
003 ‘ chadlgungsprozesse und Storquellen

05 000 005 010 015 020 025 030 035 040 045 050

) Zeit [s]
Bestrahlungsbeginn

Abbildung 5.20: Schalldruckamplitude als Wechselspannung Uber der Versuchszeit eines
Thermoschockversuches an SSiC mit 350 W Laserleistung. Durch die verschiedenen Filter werden
Stor- und Schadigungssignale verringert.

Eine durchgefuhrte Frequenzanalyse des Amplitudenverlaufes durch Fourier-
Transformation brachte durch die geratetechnische Begrenzung der Aufnahmefrequenz
keine weiteren Erkenntnisse. Moglicherweise kénnen durch hdéhere Aufnahmefrequenzen,
Sensoren mit anderen Kennlinien und Aufnahmen mit mehreren Messkopfen bessere
Ergebnisse erzielt werden. Die Lokalisierung des Bruchortes durch Laufzeitmessungen
mehrerer Messkopfe stellt einen separaten Forschungsgegenstand dar. AnschlieRend
koénnte durch Fraktographie der Bruchort mit dem ermittelten Schallsignal korreliert werden.
Ein weiterer Vorteil der "in situ" Lokalisierung des Bruchortes ware die Korrelation von
thermischer Spannung und Bruchort. Da die Spannungsverteilung zum Zeitpunkt des
Bruches ortsaufgelést vorhanden ist (durch die zweidimensionale Temperaturmessung),
kénnte somit die reale Spannung am Bruchort in die statistische Auswertung einbezogen
werden. Ausfallkriterien kdnnten prazisiert werden.
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Abbildung 5.21: Schalldruckamplitude als Wechselspannung uber der Versuchszeit eines SSiC
Thermoschockversuches mit 400 W und 220 ms bis zum Probenbruch. Die Peaks nach dem
Bruchsignal entstehen durch Echos des Bruchsignals selbst sowie durch Reibung der Rissflanken
beim Erwarmungs- bzw. Abkuhlprozess. Durch die verschiedenen Filter werden Stér- und
Schéadigungssignale verringert, das Bruchsignal jedoch nicht.

Zusammenfassend soll festgestellt werden, dass durch eine einfache Aufnahme des
Schallemissionsspektrums (ohne z. B. Hochpass-Filter) mit einem handelsublichen
Messkopf und einer preiswerten Messwerterfassungskarte die Bruchzeitpunktbestimmung
hinreichend genau realisiert werden kann. Die hier durchgefiihrten Untersuchungen
hinsichtlich der Signalfilterung mit z. B. einem 175 kHz Hochpass-Filter ergeben "glatte",
leicht auszuwertende und damit fur die Serienprifung geeignete Amplitudenspektren
(Abbildung 5.19), bergen aber die Gefahr der Vernachlassigung von evtl. auftretenden
Vorschadigungen, da diese Schadigungssignale mit den Stérsignalen zusammen
herausgefiltert werden.

5.2.4 Temperaturverteilung

Die Ermittlung der Temperaturverteilung wéhrend des Thermoschockversuches setzt
aufwendige Kalibriermethoden voraus (Kapitel 5.2.1). Die Verwendung der Kalibrierkurve
aus Abbildung 5.15 fihrt jedoch zu Temperaturprofilen, die nicht der tatséchlichen, realen
Temperaturverteilung entsprechen kénnen. So wird z.B. mit Beginn der Laserbestrahlung in
der Probenmitte eine sofortige signifikante Erhéhung der Temperatur des Randes der
Probenscheibe gemessen, was nicht real sein kann und u.a. auf reflektierte
Warmestrahlung zuriickgefiihrt werden kann.

Dieses Artefakt fihrt zu der Notwendigkeit, die durch die Kalibrierkurve ermittelten
Temperaturen zu Kkorrigieren, um sie in reale Temperaturen zu Uberfihren. Die
notwendigen Korrekturen werden nachfolgend erlautert.
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5.2.4.1  Temperaturverteilung in Dickenrichtung

Die Herleitung des Spannungszustandes der Probe aus der Temperaturverteilung setzt
eine konstante Temperatur in Dickenrichtung voraus. Nachfolgend wird untersucht, ob
diese Annahme zutreffend ist.

Die Werkstoffe Korund und PSZ haben geringe Warmeleitfahigkeiten, was die
Durchwarmung negativ beeinflusst. Beide Werkstoffe sind aber fiir die Laserwellenlange
semitransparent, d. h. die Laserenergie wird nicht nur an der Oberflache, sondern auch im
Volumen absorbiert [101, 128, 129]. Damit findet die Probenerwarmung im Volumen statt
und eine Durchwarmung der Proben aus diesen beiden Werkstoffen kann sichergestellt
werden. Fur den Werkstoff SSiC gilt das Gegenteil. Dieser Werkstoff ist intransparent fir
die Laserwellenlénge, so dass die gesamte Strahlungsenergie an der Oberflache absorbiert
wird bzw. die gesamte Erwarmung an der Probenoberflache stattfindet. Dieser negative
Einfluss auf die Durchwarmung wird durch die gute Wéarmeleitfahigkeit der optisch
dunkleren Keramiken kompensiert. Fir AlO3/Ti(O,C)-ZrO; liegen keine Werte der
Temperaturleitfahigkeit vor. Eine Abschatzung der Durchwérmung ist daher nicht moglich.

Um die Durchwarmung einer Probe wéhrend des Versuches abzuschéatzen, kann die
Warmeleitungsgleichung fir eine punktférmige Warmequelle zur Berechnung einer
charakteristischen Abklinglange s eines Temperaturfeldes fiir den Temperaturausgleich
herangezogen werden [2, 57, 59].

3 (5.1)

s=2 |[—t
pcCp

In  Abhéngigkeit der Warmeleitfahigkeit A, Dichtep und der spezifischen
Warmekapazitat c, eines Werkstoffes kann in einer Zeitt die Durchwarmung als
Abklinglange berechnet werden. Eine mdogliche Zeit, in der Durchwarmung stattfinden kann,
ist die Verweildauer des Laserspots auf einem Punkt der Oberfliche. Die maximale
Bewegungsgeschwindigkeit des Laserspots mit einem Durchmesser von 1,2 mm betréagt
830 mm/s. Die Verweildauer, d.h. die Zeit in der der Laserstrahl 1,2 mm voranschreitet,
betragt etwa eine Millisekunde. Eine Berechnung der durchwérmbaren Probendicke in
dieser Zeit mit den Parametern von SSiC ergibt 520 pym und liegt somit Uber der
verwendeten Dicke von 300 um. Die homogene Temperaturverteilung in Dickenrichtung
von SSIiC Thermoschockscheiben wahrend des Versuches kann folglich vorausgesetzt
werden. Fir Al,03/Ti(O,C)-ZrO; sind die Parameter A und ¢, nicht verfligbar und somit kann
die durchwéarmbare Probendicke nicht abgeschéatzt werden. Die Frage der Durchwarmung
von Al,Os/Ti(O,C)-ZrO, kann somit nicht beantwortet werden.

Knoblauch [2] untersuchte den Einfluss der Probenparameter Durchmesser und Dicke
bei einem inhomogen ausgepragtem Temperaturprofil in Dickenrichtung der Probe (z. B.
eine unzureichende Durchwéarmung der Probe im Laserspot) auf den radialsymmetrischen
Spannungszustand. Bei ungunstig gewéhlten Abmessungen (z. B. eine sehr dicke Probe)
ist eine "hutfdrmige" Ausbeulung — das sog. Buckling - der symmetrischen Spannungen
bzw. Dehnungen zu erwarten, welche die auftretende Maximalspannung erhéht und somit
bei radialsymmetrischer Spannungsberechnung das Ergebnis beeinflussen wiirde.

Bei den in dieser Arbeit verwendeten Abmessungen (Durchmesser 20 mm fir SSiC,
Korund, PSZ und 15 mm fir Al,Os/Ti(O,C)-ZrO,) wird eine Sensibilitatspriifung durch Finite
Elemente Methoden vorgeschlagen [2]. Da die Durchwérmung jedoch durch eine einfache
Abschéatzung der charakteristischen Abklinglange nach Gl. (5.1) fiir SSiC bzw. durch die im
Volumen stattfindende Erwarmung der teiltransparenten Werkstoffe (PSZ und Korund)
sichergestellt wurde, wird eine Sensibilitdtsprifung nicht durchgefihrt. Die
Korrekturmethode zur Bestimmung der Probentemperatur als Funktion der Ortes und der
Zeit wird im Auswerteprogramm Mathematica [130] durchgefiihrt und nachfolgend erlautert.
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5.2.4.2 Bestimmung der Randtemperatur

Durch eine von der Probenmitte ausgehende spiralformige Fihrung des Pruflasers soll
ein radialsymmetrisches Temperaturprofil erzeugt werden, wie es schematisch in Abbildung
5.22 dargestellt ist.

I

——

Temperatur

/'

-1 0,5 0 05 1
normalisierter Radius [-]

Abbildung 5.22: Schematischer Temperaturverlauf zum Versuchsbeginn (durchgezogene Linie) und
kurz vor Versuchsende (gestrichelte Linie).

Bei Materialen mit niedriger Warmeleitfahigkeit, A < 80 W/(mK), wie sie in Keramiken im
Allgemeinen vorliegt, ist die Laserstrahlfihrung schnell genug, um die Probe nur in dem
bestrahltem Bereich aufzuwérmen. In diesem Fall stellt sich ein Temperaturprofil wie in
Abbildung 5.22 dargestellt ein. Bei der Auswertung der Temperaturprofile zeigt sich fiur alle
untersuchten Werkstoffe trotzdem eine Randtemperaturerh6hung. Diese Erhéhung kann
nicht real sein, da die Warmeleitung der Probe die Warme aus dem erwarmten, bestrahlten
Bereich nicht in signifikanter Menge in den kalten, unbestrahlten Bereich transportieren
kann.

Die pyrometrische Bestimmung der Randtemperatur ist fehlerbehaftet, denn die heiRRe
Probenmitte emittiert Wé&rmestrahlung in alle Richtungen. Diese Strahlung wird an den
Wanden der Probenkammer teilweise zur Probe zuriickreflektiert. AnschlieRend wird die
zuriickreflektierte Strahlung mit den von eins verschiedenen Emissionskoeffizienten wieder
von der Kamera registriert, sodass bei einer pyrometrischen Messung die Temperatur des
Probenrandes Uberschatzt wird. Im Kapitel 5.2.1 wurde bereits erwahnt, dass die Kamera
einen systematischen Fehler beinhaltet. Neben der Warmestrahlung des Objektes selbst
(mit Uoy aus Gl. (4.12)) wird die reflektierte Warmestrahlung der Probe an den
Kammerwénden (Ueen aus Gl. (4.12)) von der zu kalibrierenden HF — IR - Kamera erfasst.
Dieser Messfehler &uRert sich in einer scheinbaren Randtemperaturerhbhung
(Randtemperatur steigt sofort bei Bestrahlungsbeginn). Daher muss folgende Korrektur
durchgefihrt werden.

Es wird ein Thermoschockversuch durchgefihrt, bei dem das Messfeld der Kamera auf
den Probenhalter ausgerichtet ist (Abbildung 5.23 Messpunkt 2). An dieser Stelle kann eine
Temperaturerhdhung dieses unbestrahlten Bereiches wahrend des anschlieBenden
Thermoschockversuches ausgeschlossen werden. Die Veranderung der Warmestrahlung
des Probentellers, die durch das Strahlungsrauschen einer heif3en Thermoschockprobe
(Abbildung 5.23 Messpunkt 1) entsteht, wird als Funktion der Versuchszeit gemessen
(Abbildung 5.24 gestrichelte Linie).
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«/?, \‘ ) . N\ 1

Abbildung 5.23: Schematische Darstellung des Probentellers der Thermoschockanlage mit 1:
Messpunkt der HF-IR-Kamera direkt auf der Probe und 2: Messpunkt auf dem kalten Probenteller
(Probenhalter) selbst.

Die wahre Randtemperatur der bestrahlten Probe als Funktion der Versuchszeit kann
aus der Differenz der an einer laserbestrahlten Probe gemessenen Randtemperatur
(Abbildung 5.23 Messpunkt 1) und dem Strahlungsrauschen (Abbildung 5.23 Messpunkt 2)
ermittelt werden. Dieser Zusammenhang ist in Abbildung 5.24 dargestelit.
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Abbildung 5.24: Schematische Darstellung der Korrektur der Temperatur des Probenrandes mit
t; = wahrer Beginn der Temperaturerh6hung und t, = Bestrahlungsende.

Zum Zeitpunkt t = 0 hat die Scheibe und somit auch der Probenrand Raumtemperatur.
Mit dem Beginn der Erwarmung in der Probenmitte steigen das Strahlungsrauschen und
die gemessene Randtemperatur gleichméRig an. Die Differenz ergibt eine gleichbleibende
Randtemperatur bis zum Zeitpunkt t = t;. Ab diesem Moment ist die Randtemperatur durch
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Warmeleitung von Raumtemperatur verschieden. Der Probenrand emittiert dann
Warmestrahlung, die sich mit dem Strahlungsrauschen zur gemessenen Randtemperatur
addiert. Die Differenz ergibt ab t; eine steigende Randtemperatur. Die Probenerwarmung
durch den Laserstrahl findet nur bis zum 0,8 fachen des Radius statt. Nach dem Erreichen
dieses Radius schaltet der Laser ab. Infolgedessen bleibt das Strahlungsrauschen
konstant. Dieser Zeitpunkt ist in Abbildung 5.24 mit t, markiert. Uber diesen Zeitpunkt
hinaus erwarmt sich der Probenrand durch Warmeleitung jedoch weiter. Die in Abbildung
5.24 dargestellte Differenz entspricht einer Randtemperatur-Korrekturkurve als Funktion der
Versuchszeit. Mit dieser werkstoffabhangigen Korrekturkurve wird die reale
Randtemperatur der Probe zu jeder Versuchszeit bestimmt und in den weiteren
Berechnungen bericksichtigt.

5.2.4.3 Interpretation der Infrarotaufnahmen

Die HF - IR - Kamera ist in der Lage, das Temperaturprofil der Thermoschockscheibe in
Digits von 12 Bit (4096) dreidimensional in einer Flache von 128 x 128 Pixel darzustellen.
Diese Darstellungsmaéglichkeit beinhaltet auch den jeweiligen Verweilort sowie die Spur des
Laserspots und die damit verbundene lokale Temperaturiberh6hung (Abbildung 5.25).

Digits
Laserspot
\ Laserspur
steiler - Rauschen
Temperaturgradient i 77~

c)

Abbildung 5.25: Vier reprasentative Zeitintervalle eines Thermoschockversuches an SSiC; x und y
Richtung in Pixel der HF - IR - Kamera, in z Richtung die Warmestrahlungsintensitat in Digits: a)
t=0ms, b)t=162ms, c)t=282ms und d) t = tgren = 324 ms.

Fir radialsymmetrische Spannungsberechnungen ist die Kenntnis der Koordinaten des
Probenrandes und der Probenmitte im IR-Bild notwendig. Die Probenmitte wird mit dem
Laserspotmaximum im ersten Bild korreliert (Abbildung 5.25a). Der Probenrand bleibt
wahrend des Thermoschockversuches weitestgehend auf Umgebungstemperatur und ist
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folglich im Infrarothild nicht zu erkennen (Abbildung 5.25c). Fir jeden Werkstoff wurde eine
Probe mit geringerer Laserleistung bis zum Probenrand bestrahlt, um die Randkoordinaten
zu ermitteln. Die Probenmitte, der Probenrand sowie die einzelnen Positionen des
Laserspots im Abstand von 2 ms sind in Abbildung 5.26 beispielhaft dargestellt. Die
Infrarotaufnahme  hat eine Auflosung von 128 x128 Pixel und gibt die
Warmestrahlungsintensitat in Digits wieder. Zusatzlich ist der Abbildung ein
Schnittgeradennetz Uberlagert dargestellt, welches nachfolgend zur Verifizierung des
radialsymmetrischen Temperaturprofiles benétigt wird.

Digits

I 4096

225

Abbildung 5.26: SSiC Thermoschockprobe nach 350 ms. Die Probenmitte, der Probenrand, die
einzelnen Temperaturmaxima sowie die in Abbildung 5.27 verwendeten Schnittgeraden sind dem
Infrarotbild Uberlagert dargestellt.

Durch die gewéhlte Probendimension einer diinnen Scheibe ist es moglich, sich einer
radialsymmetrischen  Temperaturverteilung anzunahern, da die Temperatur in
Dickenrichtung als konstant anzusehen ist. Diese Darstellung vereinfacht die Auswertung
eines Thermoschockversuches erheblich und reduziert die zu verarbeitende Datenmenge,
es ist jedoch zu beriicksichtigen, dass dadurch Informationen verloren gehen.

Um das sich einstellende radialsymmetrische Temperaturprofil verifizieren zu kdnnen,
wurden die Profile der Warmestrahlungsintensitat aus Abbildung 5.25 zu den dort
dargestellten Zeitintervallen und unmittelbar vor dem Probenbruch geschnitten. Die so
entstandenen, um jeweils 45 ° gedrehten Schnittgeraden sind aus Abbildung 5.26 zu
entnehmen und nachfolgend einander Uiberlagert dargestellt (Abbildung 5.27).

Es ist zu erkennen, dass zum Zeitpunkt t =0 ms die Temperaturprofile nicht ganz
deckungsgleich Ubereinander liegen. Da der Laserstrahl die Probenoberflaiche gerade erst
beriihrt hat und noch nicht weiter gefuhrt wurde, wére dies jedoch zu erwarten gewesen.
Ursachlich daftir ist der Verlauf der Schnittgeraden, die nicht pixelgenau durch den
Probenmittelpunkt verlaufen kénnen, da die ,ungenaue” Auflésung der HF - IR Kamera von
128 x 128 Pixeln und der ,Blickwinkel“ von 20 ° zur Probennormalen (vgl. Kapitel 4.7.2)
dies nicht ermdglichen. Durch diesen Effekt wird ein Kreis als Oval dargestellt, was beim
Schneiden mit Geraden zu dem beschriebenem Effekt fuhrt.

Weiterhin ist zu erkennen, dass zu allen anderen Zeitpunkten das Temperaturprofil —
hier dargestellt als Warmestrahlungsprofil — als in jede Richtung gut radialsymmetrisch
bezeichnet werden kann. Lediglich der Laserspot zeigt eine lokale Temperaturiiberh6hung.
Diese Uberhéhung ist maximal, wenn der Laserspot direkt auf der Schnittgeraden liegt. Je
weiter der Schnitt vom Laserspot entfernt ist, desto geringer ist die Temperaturiiberhéhung.
Wenn der Laserspot die weiteste Entfernung von der Schnittgeraden hat (kurz vor einer
erneuten ,Uberrundung*) ist keine Temperaturiiberhdhung mehr messbar.
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Abbildung 5.27: Vier reprasentative Schnitte des Thermoschockversuches aus Abbildung 5.25 an
SSiC; Digits der Warmestrahlungsintensitat der HF - IR — Kamera aufgetragen Uber Pixel. Jedes
Zeitintervall (a) bis d)) zeigt die vier konstant bleibenden Schnittgeraden durch den Probenmittelpunkt
aus Abbildung 5.26, welche um jeweils 45 ° gedreht sind (==: Hauptachsen, ==.45 ° im Uhrzeigersinn
gedreht, vgl. Abbildung 5.26).

Da fur die bisher verwendete Spannungsberechnung aus Kapitel 2.3 eine
radialsymmetrische Temperaturverteilung Grundvoraussetzung ist, wird nun nachfolgend
erlautert, wie dem realen Temperaturprofil (aus der Abbildung 5.25 und Abbildung 5.27)
lediglich der radialsymmetrische Anteil, ohne den ,Storeinfluss“ des Laserspots, zur
Spannungsberechnung entnommen werden kann.

Fir eine radialsymmetrische Darstellung ohne den Laserspot wird die 2-D Aufnahme
aus Abbildung 5.25 entlang einer Symmetriegeraden geschnitten. Eine feste, nicht
veranderliche Schnittlinie wird aufgrund des umlaufenden Laserspots nicht festgelegt. Eine
um 180 ° zum jeweiligen Laserspot verschoben rotierende Auswertegeraden ermdglicht die
Erfassung des Temperaturschnittes ohne den Einfluss der Temperaturiberh6hung durch
den Laserspot. Zusatzlich wird die runde Thermoschockprobe aufgrund des Messwinkels
der HF - IR Kamera von 20 ° zur Normalen elliptisch verzerrt dargestellt. Die Lange der
rotierenden Schnittgeraden wird als Funktion des Umlaufwinkels einer Ellipsenkorrektur
unterworfen, d. h. der Abstand zwischen der Mitte (r = 0) und dem Probenrand (r = R) wird
je nach Umlaufwinkelposition verandert. Des Weiteren wird ein Teil des Probenrandes
aufgrund des Messwinkels der Kamera durch die Dreipunkthalterung verdeckt. Dadurch
wird die radialsymmetrische Darstellung der winkelabhéngigen Schnittgeraden am
Probenrand verfélscht. Die fehlenden Temperaturinformationen dieses verdeckten
Bereiches werden durch benachbarte Pixel interpoliert. Die drei Korrekturméglichkeiten
(umlaufende Schnittgerade, Ellipsenkorrektur der Schnittgeraden und Interpolation der
fehlenden Daten) zur Bestimmung eines radialsymmetrischen Temperaturprofiles werden
fur jede Probe alle 2 ms berechnet und zur Weiterberechnung gespeichert.

76



5 Ergebnisse und Diskussion

Einige reprasentative  Beispiele flir so  korrigierte  Temperatur-  bzw.
Warmestrahlungsprofile sind in Abbildung 5.28 dargestellt. Dabei weitet sich der heil3e
Bereich der Probenmitte (wie erwartet) mit fortschreitender Versuchsdauer radial aus. Die
Temperatur des entstandenen Plateaus bleibt weitestgehend konstant. Zwischen
erwarmten Plateau und kaltem Rand hat sich ein Temperaturgradient ausgebildet, der mit
zunehmender Versuchszeit radial Richtung Probenrand verschoben wird.
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Abbildung 5.28: Sechs reprasentative Zeitintervalle eines Thermoschockversuches an SSiC;
Warmestrahlung in Digits als Funktion des normierten Radius r: to=0ms, t; =64 ms, t, = 128 ms,
ts =192 ms, t, = 256 ms und ts = 320 ms.

5.2.4.4  Berlcksichtigung von Storeinflissen auf die Kalibrierkurve

In Kapitel 5.2.1 wurde die Aufnahme einer zeitunabhangigen Kalibrierkurve beschrieben.
Durch die genannten messtechnischen Probleme Rauschen und Randtemperaturerh6hung,
die beide zeitabhangig sind, sowie die geringe Genauigkeit der HF - IR Kamera bei
niedrigen Temperaturen wird die Kalibrierkurve als Funktion der Versuchszeit rechnerisch
veradndert. Aus den ortsaufgelosten Digits der HF - IR Kamera ergibt sich durch eine
zeitabhangig veranderte Kalibrierkurve die reale Temperaturverteilung der Probe.

Die Warmestrahlungsintensitéat einer Probe bei null Kelvin ist null. Die HF - IR Kamera
wirde null Digits von 12 Bit ausgeben, da keine Wéarmestrahlung in die Kamera fallt. Die
Probenkammer ist nicht kiihlbar, so dass die Raumtemperatur die minimale Temperatur
darstellt. Daher wird die Kalibrierkurve bei Raumtemperatur abgeschnitten, so dass ein
Plateau entsteht, auf dem alle Digit-Werte der Raumtemperatur zugeordnet werden. Dieser
Bereich ist in Abbildung 5.29 zwischen null und ca. 400 Digits in Kurve 1 dargestellt. Diese
Kurve ist die Kalibrierkurve fur den Zeitpunkt t =0 ms und ist mit der aufgenommenen
Kurve aus Kapitel 5.2.1 identisch. Mit zunehmender Versuchszeit steigt die Randtemperatur
der Thermoschockscheibe (SSiC) an. Dieser Umstand wurde bereits messtechnisch erfasst
(Abbildung 5.24) und erhdht den Offset der Kalibrierkurve als Funktion der Zeit (Kurven 2
und 3 in Abbildung 5.29).

Im Verlauf des Thermoschockversuches steigt fur alle Werkstoffe das
Strahlungsrauschen mit  zunehmender Versuchszeit (Abbildung 5.24). Dieses
Strahlungsrauschen entsteht durch die mit Verlauf des Versuches zunehmend erhitzte
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Flache der Scheibe, welche dann zunehmend Warmestrahlung an den
Probenkammerwanden u.a. auf den kalten Probenrandbereich zuriick reflektiert. Dieses
zeitlich zunehmende Strahlungsrauschen bewirkt in dem ungenauen Bereich der
Kalibrierkurve (in der Nahe von Raumtemperatur) eine groRere Temperaturschwankung,
als die Messunsicherheit der Temperaturbestimmung aus Kapitel 5.2.2 und ist somit
signifikant. Der Anstieg des Strahlungsrauschens in Verbindung mit der Ungenauigkeit der
Kalibrierkurve bei niedrigen Temperaturen fuhrt zu gemessenen Temperaturen des kalten
Probenbereiches, die hoher als real sind. Um diesen Messfehler zu vermeiden, wird ein
sogenannter Kalibrierkurvenshift eingefiihrt.

Dabei wird die Kalibrierkurve ab ihrem Ansteigen nach dem zeitabhangigen Plateau bis
zu einem "Genauigkeitsminium" abgeschnitten. Der ungenaue Bereich der Kalibrierkurve
erstreckt sich vom Anstieg der Kurve bis zu einem Genauigkeitsminimum. Das Minimum
ergibt sich aus Addition des Digitwertes am Ende des Plateaus und aus dem
zeitabhangigen Strahlungsrauschen in Digits abziglich dem Strahlungsrauschen zum
Versuchsbeginn. Da das Strahlungsrauschen mit der Versuchszeit ansteigt, verschiebt sich
das Genauigkeitsminimum mit steigender Versuchszeit zu héheren Temperaturen bzw.
Digits (Abbildung 5.29).

Der abgeschnittene Bereich zwischen dem Beginn des Ansteigens der Kalibrierkurve
und dem Genauigkeitsminimum wird gemafl der in Gleichung (4.13) hergestellten
Beziehung als Exponentialfunktion gefittet.
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Abbildung 5.29: Korrektur der aufgenommenen Kalibrierkurve (Kurve 1 t; =0 ms) aus Kapitel 5.2.1
durch Randtemperaturerhéhung und Kalibrierkurvenshift als Funktion der Zeit zu den Versuchszeiten
t, = 100 ms (Kurve 2) sowie t3 = 455 ms (Kurve 3).

Durch die beschriebenen Korrekturen ist es méglich, die ausgegebenen Digits der HF -
IR Kamera in Temperaturen umzurechnen. In Abbildung 5.30 sind die Aufnahmen aus
Abbildung 5.25 mit den entwickelten Korrekturverfahren von Digits in Temperaturen
umgerechnet worden. Der Thermoschockversuch aus Abbildung 5.25 ist zu sechs
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reprasentativen Zeiten dargestellt. In dieser Abbildung sind mit zunehmender Versuchszeit
die erhdhte Randtemperatur sowie ein Temperaturplateau in der Probenmitte zu erkennen.
Dieser Temperaturverlauf entspricht dem theoretischen Verlauf in Abbildung 5.22. Durch
die Kenntnis der Koordinaten von Probenmitte und Probenrand im Infrarotbild ist eine
radialsymmetrische Darstellung mdoglich.
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Abbildung 5.30: Sechs reprasentative Zeitintervalle eines SSIC Thermoschockversuches; Temperatur
in °C als Funktion des Radius r in m: to =0 ms, t; =64 ms, t, = 128 ms, t; = 192 ms, t, = 256 ms und
ts = 320 ms. Die (korrigierte) Randtemperatur erhoht sich mit steigender Versuchszeit.

Die Mittelwerte der Plateautemperaturen aller Werkstoffe sind in Tabelle 5.7 dargestelit.
Die Messunsicherheit der Temperaturbestimmung aus Kapitel 5.2.2 stimmt mit der
Standardabweichung der Messergebnisse gut tUberein. Die Plateautemperatur wahrend des
Thermoschockversuches ist von der Versuchszeit unabhéngig. Thermoschockversuche in
Luft haben durch Konvektionskiihlung im Mittel eine geringfigig niedrigere
Plateautemperatur als Versuche mit gleichen Belastungsparametern in Vakuum. Die
jeweilige Versuchszeit ist dementsprechend langer.

Tabelle 5.7: Mittelwerte der Plateautemperaturen aller Werkstoffe zum Zeitpunkt des Probenbruches
mit  Standardabweichung, Minimal- und Maximalwert sowie der Messunsicherheit der
Temperaturbestimmung aus Kapitel 5.

Werkstoff SSicC PSz Korund Al204/Ti(O,C)-
yA(O)}

Medium Vakuum | Luft | Vakuum Luft | Vakuum | Luft Vakuum

Mittelwert der 549 543 395 391 168 163 240

Plateau- +14 | +10| +12 | +11 +6 +6 +6

temperatur [°C]

Messunsich. [K] +15 +15 +12 +12 +5 +5 7

Min [°C] 533 525 375 369 140 138 215

Max [°C] 579 561 415 411 188 179 259

Anz. d. Versuche 25 23 12 25 27 26 30
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5.2.5 Ermittlung der Thermoschockspannungen

Die Berechnung der Spannungen fiir Thermoschockversuche in tangentialer und
radialer Richtung wurde in Kapitel 2.3 erlautert und wird nun hier um die
Temperaturabhéngigkeiten der Parameter Ausdehnungskoeffizient und Elastizitaitsmodul
erweitert. Ausgehend von Gl. (2.11) und GlI. (2.12) ergibt sich fur die Tangential- und
Radialspannung:

R r
oge(T,t) = E(T(r)) —a(T(r))T(r) + %f (x(T(r))T(r)r -dr + rlzf a(T(r))T(r)r -dr (5.2)
0 0
R r
1 1
o (r,t) = E(T(r)) Iﬁf a(T(r))T(r)r ~dr + r—zf a(T(r))T(r)r -dr (5.3)
0 0

In Abbildung 5.31 ist beispielhaft die Tangential- bzw. Radialspannung eines SSiC
Thermoschockversuches bei 400 W, berechnet nach Gl. (5.2) und GI. (5.3), dargestellt.
Beide Kurven verlaufen wie in Kapitel 2.3 beschrieben (vgl. Abbildung 2.6). Alle
durchgefiihrten Versuche wurden in dieser Weise ausgewertet.
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Abbildung 5.31: Tangentialspannung (durchgezogene Kurve) und Radialspannung (gestrichelte Kurve)
eines Thermoschockversuches an SSiC bei 400 W nach 455 ms.

Die berechneten maximalen Tangentialspannungen aller Versuche werden einer
statistischen Betrachtung unterworfen, (vgl. Gl. (2.13)). Die statistische Auswertung der
Thermoschockversuche ist beispielhaft fir SSiC in Abbildung 5.32 in Form eines Weibull-
Plots dargestellt. Dabei ist F die Versagenswahrscheinlichkeit bei der Spannung oTs
(Gl. (2.13)), og die charakteristische Thermoschockfestigkeit und m der Weibull-Modul.
Dieser lasst sich als Steigung der Geraden im Weibull-Diagramm bei einer Auftragung von
In(In(1/(1-F))) gegen In(ors) bestimmen. Auf die statistische Auswertung wird in Kapitel 6
noch néher eingegangen.

80



5 Ergebnisse und Diskussion

ors[MPa]
600 700 800 900 1000
14+ los
1 +80
= _0.2f 760
n 6 40 _
= 1 =
E 18l 20
£ oo = 880 MPa +10
i m=11
-3.4+
_5. . } . } . } . +
6.35 6.5 6.65 6.8 6.95

In(ors)
Abbildung 5.32: Weibull-Plot der zusammengefassten Thermoschockergebnisse von SSiC Versuchen
in Vakuum und Luft in einem Plot sowie Einteilung der Einzelfestigkeiten ors in drei Festigkeitsgruppen
[99] (vgl. Kapitel 5.3).

Die statistische Auswertung der Thermoschockversuche nach DIN EN 843-5 [60] ist ein
vereinfachtes Verfahren zur Analyse der statistischen Streuung. Dabei wird von jeder Probe
einer Priufserie die maximal auftretende Zugspannung (Tangentialspannung) zum Zeitpunkt
des Probenbruchs als versagensrelevante Spannung in die MLH-Funktion aus Kapitel 2.5
eingesetzt. Diese Auswertung entspricht dem Stand der Literatur hinsichtlich der
statistischen Analyse von Thermoschockversuchen und wurde daher auch in dieser Arbeit
als erster Ansatz durchgefuhrt und als Methode der ,maximalen Tangentialspannung*
bezeichnet. Die Ergebnisse der statistischen Auswertung der einzelnen
Thermoschockfestigkeiten der untersuchten Werkstoffe in den Medien Vakuum und Luft
sind in Tabelle 5.8 zusammengefasst.

Tabelle 5.8: Weibull Parameter der getesteten Werkstoffe bestimmt nach DIN EN 843-5.

Werkstoff SSiC PSz Korund Al,O3/Ti(O,C)-ZrO;
Medium Vakuum | Luft | Vakuum | Luft Vakuum Luft Vakuum

0o [MPa] 895 862 641 584 382 392 444

m [-] 10 11 7 8 4 4 10

SSiC zeigt mit 895 MPa (Vakuum) bzw. 862 MPa (Luft) die hdchste charakteristische
Thermoschockfestigkeit. Ursachlich fir so hohe induzierte Thermoschockspannungen ist
der hohe Temperaturgradient (d.h. Differenz zwischen Mittelwert der Plateautemperatur
und RT) von idber 500 K (Tabelle 5.7). Dieser fihrt zusammen mit dem hohen
Elastizitatsmodul (Tabelle 5.2) zu hohen Spannungen, obwohl der Ausdehnungskoeffizient
der geringste von allen vier untersuchten Werkstoffen ist.

Korund zeigt die niedrigste charakteristische Thermoschockfestigkeit von 392 MPa (Luft)
bzw. 382 MPa (Vakuum). Die Ursache der niedrigen Thermospannungen liegt in dem
niedrigen Temperaturgradienten obwohl Korund vergleichsweise hohe Werte fir den E-
Modul und den Ausdehnungskoeffizienten aufweist (Gleichung 5.4).
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Al,O3/Ti(O,C)-ZrO, hat einen mit Korund vergleichbaren Elastizitditsmodul, einen 30 %
héheren Ausdehnungskoeffizienten sowie einen hodheren Temperaturgradienten von
ca. 215K und zeigt daher eine hohere charakteristische Thermoschockfestigkeit als
Korund. Zusétzlich kann der im Kapitel 5.1.1.2 beschriebene spannungsinduzierte
Umwandlungsmechanismus von ZrO, fir die hohe Festigkeit urséachlich sein. Dieser
Analogie folgend, sollte sich der spannungsinduzierte Umwandlungsmechanismus positiv
auf die charakteristische Festigkeit von PSZ auswirken. PSZ zeigt jedoch nur Werte von
641/584 MPa (Vakuum/Luft). Der erwartete Umwandlungsmechanismus wirkte sich jedoch
schon bei den Biegeversuchen nicht festigkeitssteigernd aus. Die Ursache dafiir wurde in
Kapitel 5.1.1.2 diskutiert. Die dennoch hohe Thermoschockfestigkeit ist auf den hohen
Temperaturgradienten von ca. 380 K zuriickzufiihren.

Betrachtet man die in Tabelle 5.8 dargestellten Weibull-Moduli, stellt man fest, dass es
keinen Einfluss des verwendeten Mediums gibt. SSIiC und Al,O3/Ti(O,C)-ZrO, zeigen mit 11
bzw. 10 den hdéchsten Weibull-Modul, Korund mit einem Wert von 4 den geringsten Modul
und PSZ liegt mit einem Wert von 7 dazwischen. Korund weist im Medium Luft eine um 2 %
hoéhere charakteristische Festigkeit als im Vakuum auf, was statistisch nicht relevant ist. Die
charakteristische Festigkeit gg ist bei den untersuchten Werkstoffen SSiC und PSZ im
Medium Luft geringer als in Vakuum. SSiC zeigt einen Festigkeitsabfall von 4 %, welcher
ebenfalls nicht signifikant ist. Dieser geringe Festigkeitsabfall ist auf die experimentelle
Methode zuriickzufiihren. Bei Versuchen in Luft ist bedingt durch die bessere Kuhlleistung
von Luft im Gegensatz zu Vakuum die mittlere Versuchsdauer bei allen untersuchten
Werkstoffen langer (Tabelle 5.6). Damit ergibt sich bei Versuchen in Luft eine geringere
mittlere Plateautemperatur (Tabelle 5.7) als bei Versuchen in Vakuum, was wiederum zu
geringeren induzierten Spannungen fuhrt. PSZ hingegen weist bei Versuchen in Luft einen
Abfall der Festigkeit von 9 % auf. Dieser signifikante Abfall kann nicht auf die zuvor
genannten Effekte zuruckgefihrt werden. Eine Analyse der Ursache der geringeren
Festigkeit von PSZ bei Versuchen in Luft steht noch aus.

Der Werkstoff mit dem hdchsten Widerstand gegen Thermoschock ist nach der
statistischen Auswertung SSiC, wohingegen Korund die geringste Thermoschockfestigkeit
aufweist. PSZ und Al,O3/Ti(O,C)-ZrO, liegen dazwischen. Die Ergebnisse fir SSiC und
Korund stimmen tendenziell mit Literaturquellen (Tabelle 2.1) uberein [10, 16, 32, 55]. Fur
die hier durchgefuhrte Analyse war die Ermittlung von temperaturabhéngigen
Materialkennwerten wie Elastizitdtsmodul und thermischer Ausdehnungskoeffizient
notwendig. Weiterhin wurde die Kalibrierung der HF-IR Kamera fir jeden Werkstoff
durchgefiihrt, um die radialsymmetrische Temperaturverteilung zu ermitteln. Die
Bestimmung dieser Temperaturverteilung stellte einen groBen Anspruch an die
Experimente dar. Die statistische Auswertung der einzelnen Thermoschockfestigkeiten
erfolgte mit der MLH-Funktion. Dabei wurde die zum Bruchzeitpunkt auftretende maximale
Tangentialspannung als kritische Spannung und somit als Ausfallkriterium verwendet. Die
ausgegebenen Parameter Weibullmodul und charakteristische Festigkeit dienen zur
Bewertung der Thermoschockbestandigkeit der einzelnen Werkstoffe. Hinsichtlich der
Bestimmung von Thermoschockfestigkeiten konnte bisher gezeigt werden, dass
Werkstoffe, die in ihren mechanischen und optischen Eigenschaften unterschiedlich sind,
erfolgreich getestet werden konnen. Eine wissenschaftliche Untersuchung der
Thermoschockversuche  unter  Bericksichtigung  von  thermoschockspezifischen
Fragestellungen wird nachfolgend durchgefiihrt.

5.2.6 Berechnung der Energie zum Bruchzeitpunkt

Eine weitere Analyse des versagensausldosenden Belastungszustandes kann mit Hilfe
einer Energiebetrachtung durchgefihrt  werden. Die zuvor betrachteten
Spannungshypothesen aus Kap. 2.6 sollen nun durch eine Energiehypothese erweitert
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werden. Hintergrund dieses Ansatzes ist die Tatsache, dass verschiedene
Spannungshypothesen zu unterschiedlichen Ergebnissen fuhren [34]. Daher stellt eine
Energiehypothese genau wie die bisher verwendeten Spannungshypothesen eine weitere
Maoglichkeit der Auswertung von Thermoschockversuchen dar. In diesem Abschnitt wird der
Gedanke aus Kapitel 2.4.1 realisiert, in dem eine von aufen auf ein Bauteil wirkende
mechanische Energie in Form von elastischer Energie gespeichert wird. Wenn diese
elastisch gespeicherte Energie, die Energie, die zur Schaffung neuer Oberflachen benétigt
wird, Ubersteigt, wird sie durch Risswachstum abgebaut. Es wird unterstellt, dass weder
unterkritisches Risswachstum (aufgrund der sehr kurzen Belastungszeit) noch Abbau der
elastischen Energie durch Umwandlung (z.B. chemische Reaktionen oder Erwarmung
durch Druck) stattfindet. Im Fall des Thermoschocks wird die von auen wirkende Energie
durch Warmedehnung induziert. Diese thermischen Dehnungen wahrend des
Thermoschockversuches werden in der Probe als elastische Energie gespeichert [7], die
sich mit fortschreitender Versuchszeit andert. Die gespeicherte elastische Energiedichte we
berechnet sich ausgehend von den im Kapitel 2.3 berechneten Spannungen nach folgender
Gleichung [131]:

11 1+4+v

2E(T(r, 0 (00e(r, D) + 0y (r, 1)?

we(r,t) =

Bt gy (%o (0 D + 0h(0) = s
' (5.4)

Unter Berlcksichtigung der scheibenférmigen Probengeometrie mit der Probendicke d
kann zu jeder Zeit die jeweils gespeicherte elastische Energie W¢ als Funktion des Radius
berechnet werden.

1+
Wo (1,0 = Z“dj [ (ehatv0 + 20) (55)

_ m (00e(r, ) + o (T, t))z] dr

Die gespeicherte elastische Energie wird durch Integration aus den Verlaufen der
Spannungen berechnet. Dabei flieRen im ersten Term nach dem Integral die
Druckspannungen durch das Quadrat in die Gesamtenergie ein und im zweiten Term
reduzieren die negativen Spannungen die elastische Energie. Da Druckspannungen nicht
versagensrelevant sind, wird der Spannungsverlauf hinsichtlich der elastisch gespeicherten
Energie nur bericksichtigt, wenn die Spur der Spannungsmatrix in Gl. (2.9) positiv ist, d.h.
es gehen in die Energieberechnung nur diejenigen Spannungsanteile (Tangential plus
Radial) ein, deren Summe positiv ist. In Bereichen hoher (negativer) Druckspannungen und
kleiner (positiver) Zugspannungen ist die Summe der Spannungen und damit die
berechnete elastisch gespeicherte Energie negativ. Druckspannungen bzw. negative
elastische Energie fuhren jedoch nicht zu einer Probenschadigung. Bei Einbeziehung
negativer Energieanteile in einem Energieintegral wirden die negativen Anteile einen
positiven (schadigenden) Einfluss ausgleichen und damit zu einer abgeschwachten bzw.
verféalschten Betrachtung fiihren. Daher werden nur positive Spannungen (cgg + o, > 0) in
die Berechnung der elastisch gespeicherten Energie einbezogen:
0,wenn ogg(r,t) + o (r,t) <0 } (5.6)

W9 = {Wel, wenn ogg(r,t) + o (r,t) >0
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Die lokale Belastung eines Teiles des Probenvolumens, die Energiedichte, nimmt mit der
Versuchszeit zu (Abbildung 5.33). Die fur Thermoschockexperimente beschreibende
Hullkurve (dicke Linie) aus Abbildung 5.33 wird durch Gl. (5.7) beschrieben.

w() = Jnax W(r, t) (5.7)

Die Energiedichte wird nach Gl. (5.4) aus den Tangential- und Radialspannungen
berechnet.
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Abbildung 5.33: Energiedichte als Funktion des Probenradius ber ausgewahlte Versuchszeiten bis
zum Bruch. Die jeweiligen Energiedichtemaxima fur einen Punkt des Radius sind durch die dickere
Linie gekennzeichnet und werden als Hillkurve der Energiedichte bezeichnet. Die Abbildung zeigt den
Thermoschockversuch aus Abbildung 5.34.

Die Energiedichte zum Zeitpunkt des Probenbruches berechnet sich aus der Radial- und
Tangentialspannungsverteilung nach GlI. (5.4). Somit spiegelt die Energiedichte als
Bruchkriterium den gesamten in der Probe auftretenden Spannungszustand wider (d.h.
Tangential- und Radialspannungen), wahrend das Bruchkriterium ,maximale
Tangentialspannung“ (Gl. (2.13)) das Vorhandensein bzw. den Verlauf der
Radialspannungen vernachléassigt. Dieser Ansatz als Versagenshypothese wurde bisher so
nicht betrachtet und ist neben den in Kap. 2.6 genannten spannungsabhangigen
Versagenshypothesen eine weitere Moglichkeit, den Belastungszustand einer Probe zu
beschreiben. Das nun hier eingefihrte Versagenskriterium "elastisch gespeicherte
Energiedichte" stellt somit eine Alternative zum Kriterium der maximalen
Tangentialspannungen aus Kapitel 2.3 dar. Ein Vergleich einer Serie von
Thermoschockversuchen mit Literaturwerten ist nahezu ausgeschlossen, da keine Quelle
bis dato die elastisch gespeicherte Energiedichte als Versagenskriterium angewendet hat
und im Ingenieurbau die Energiedichte keine gangige Auslegungsgrofe ist.

Die gesamte, Uiber den Probenradius integrierte, elastisch gespeicherte Energie wird in
Abbildung 5.34 als Funktion der Zeit dargestellt. Bei Erreichen eines kritischen Wertes der
Energiedichte findet das Probenversagen statt. Bruch tritt ein, wenn

w(r) =w, (5.8)

mit w, als kritischer Energiedichte. Die zu diesem Zeitpunkt freiwerdende Energie wird
in Warme, Koérperschall und kinetische Energie sowie in Oberflaichenenergie umgewandelt.
Die Grol3e der jeweiligen Anteile der einzelnen Energieformen an der Gesamtenergie, die
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5 Ergebnisse und Diskussion

sog. Energieumsetzungsrate, ist unbekannt. Dieser Faktor (die Energieumsetzungsrate
liegt zwischen null und eins) bestimmt den Teil der Energie, der z. B. zur Schaffung neuer
Oberflachen (Bruchflachen) beitragt [7].
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Abbildung 5.34: Berechneter, geglatteter Verlauf der fir das Versagen relevanter gespeicherten
elastischen Energie als Funktion der Versuchszeit (bis zum Probenbruch) eines
Thermoschockversuches an SSiC.

Die elastisch gespeicherte Energie in Abbildung 5.34 nimmt mit zunehmender
Versuchszeit bis zu einem Energiemaximum zu. Bei fortschreitender Versuchszeit fallt die
elastisch gespeicherte Energie bis zum Versuchsende wieder ab. Der Verlauf der
gespeicherten elastischen Energie bei fortschreitender Belastung (abfallende Energie)
resultiert aus der Abnahme des unter Zugspannung stehenden Volumens bei steigender
lokaler Energiedichte (Energie pro Volumen). Daraus resultierend féllt die gesamte
elastisch gespeicherte Energie der Thermoschockscheibe, wobei ein Probenbereich (der
Rand) hoher lokaler Energiedichte ausgesetzt ist. Die Gesamtenergie gibt keinen
Aufschluss (iber eine mégliche lokale Uberbeanspruchung und kann somit nicht als
Bruchkriterium dienen.

Um dennoch die ermittelten Energien in Relation setzten zu kénnen, wird nachfolgend
ein Thermoschockversuch einem 4-Punkt-Biegeversuch gegenibergestellt. In Abbildung
5.35 ist die elastisch gespeicherte Energie eines Biegeversuches dargestellt Gl. (5.9).

111+v \Y 5.9
W(x,y,z,t) = j 3 [T 03pp(x, 1) — EOEPB x,t)| dv (5.9)
v

Im Gegensatz zum Thermoschockversuch steigt beim 4-Punkt-Biegeversuch die
gespeicherte Energie mit der Versuchszeit bzw. der Durchbiegung bis zum Probenbruch
immer an (Abbildung 5.34 — die gespeicherte Energie einer Thermoschockscheibe fallt mit
der Zeit nach Erreichen eines Maximums wieder ab). Da gemafl Gl. (5.9) die elastisch
gespeicherte Energie immer positiv sein muss, entfallt fur den Biegeversuch die
Unterscheidung nach Gl. (5.6).

Weiterhin unterscheidet sich der 4-Punkt-Biegeversuch vom Thermoschockversuch
hinsichtlich der Energiedichte. Diese ist in der Randfaser zwischen den inneren Auflagern
konstant, da der Spannungsverlauf in diesem Bereich homogen ist. Bei 4-Punkt-
Biegeversuchen ist der Verlauf (f(t)) der Energiedichte (in der Randfaser) mit dem Verlauf
der Energie (f(t)) identisch.
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5 Ergebnisse und Diskussion

Der Betrag der Energien beim Thermoschock ist mit den Biegeversuchen vergleichbar.
Beide Versuche haben ein Maximum der gespeicherten Energie von wenigen Millijoule
(mJ).
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Abbildung 5.35: Berechnete, gespeicherte elastische Energie und Randfaserspannung als Funktion der
Durchbiegung eines Biegeversuches an SSiC.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass die Energie fir den 4-Punkt-
Biegeversuch im Gegensatz zum Thermoschockversuch als Bruchkriterium geeignet ist.

5.3 Fraktographie

Nach der Ermittlung der Thermoschockfestigkeiten und ihrer statistischen Auswertung
wurden alle Proben einer visuellen Untersuchung hinsichtlich ihres Bruchmusters
unterzogen. Typische Bruchmuster sind in Abbildung 5.36 dargestellt. Fir diese Darstellung
wurden jeweils zwei Vertreter aus den Bereichen niedriger, mittlerer und hoher Bruchflache
(Risslange x Probendicke x 2) ausgewahlt. Die Zunahme der Bruchflache der Proben 1 bis
6 ist an der zunehmenden Risslange zu erkennen. Neben der Bruchflache als quantitativen
Bruchmerkmal sind Rissverzweigungen, wie sie bei den Proben 3 bis 6 zu beobachten sind,
ein wichtiger Befund, da Rissverzweigungen zum Bruchursprung hinfiihren und wichtige
Ruckschlisse auf den versagensauslésenden Spannungszustand geben kénnen [7, 99,
132]. Die Bruchurspriinge sind im Abbildung 5.36 mit Pfeilen gekennzeichnet.
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Abbildung 5.36: Bruchmuster, Bruchursprung (Pfeil) und Laserspotpositionen (liberlagerte Darstellung)
ausgewabhlter Proben [99].

Die Proben mit niedriger, mittlerer und hoher Bruchflache wurden hinsichtlich ihrer
Thermoschockfestigkeit qualitativ in Gruppen eingeteilt. Die Einteilung erfolge empirisch
und ist beispielhaft in Abbildung 5.32 an SSiC Thermoschockversuchen dargestellt. Die
anderen drei Werkstoffe zeigen &ahnliche Bruchmuster, teilweise jedoch mit Uber 20
Bruchstiuicken, sodass ihre lickenlose Zusammensetzung erschwert war.

Proben mit niedriger Bruchflache besitzen eine niedrige maximale Tangentialspannung
und umgekehrt. Die maximale Tangentialspannung der Proben und die nach dem
Probenbruch entstandene Bruchflache korrelieren.

Die Berechnung der elastisch gespeicherten Energie einer Thermoschockprobe
wahrend des Versuches wurde in Kapitel 5.2.6 beschrieben. In Abbildung 5.37 ist die nach
dem Probenbruch entstandene Bruchflache in Abhéngigkeit von der elastisch
gespeicherten Energie zum Zeitpunkt des Versagens aufgetragen. Die in Abbildung 5.32
und Abbildung 5.36 gekennzeichneten ausgewahlten Proben sind markiert. Die Bruchflache
wurde durch die optische Vermessung der Risslange und Multiplikation mit der zweifachen
Probendicke, quantitativ bestimmt. Die Risslangenmessung erfolgte ausgehend von
fotografischen Aufnahmen der zusammengesetzten Probenscheiben durch ,Nachfahren®
der Risskontur. Abbildung 5.37 verdeutlicht, dass bei Proben mit kleinen Betrdgen der bei
Probenbruch freiwerdenden elastischen Energie nur wenig Bruchflache entsteht. Bei
Proben mit hohen Betrdgen der gespeicherten elastischen Energie entsteht sowohl viel als
auch wenig Bruchflache, da der Anteil anderer bei Probenbruch freiwerdender Energien wie
z. B. Warme, Korperschall oder kinetische Energie variiert. In keinem Fall wird beobachtet,
dass geringe Energiebetrage viel Bruchflache erzeugen.
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Abbildung 5.37: Rissoberflache als Funktion der elastisch gespeicherten Energie von SSiC [99].

In [23, 132] werden Briiche von keramischen Biegeproben nach Versagen in Vier-Punkt-
Biegeanordnung in Niedrig-, Mittel- und Hochenergiebruch eingeteilt. In Abbildung 5.38 sind
die drei zugehdrigen Bruchmuster schematisch dargestellt. Bei allen Proben geht der Bruch
von der mit dem Pfeil gekennzeichneten Stelle an der Probenunterseite aus, da die
Biegebelastung einen Spannungszustand erzeugt, der durch ein Zugspannungsmaximum
an der Probenunterseite und Druckspannungen an der Probenoberseite gekennzeichnet
ist. Mit zunehmender Energie bzw. Festigkeit nehmen die Risslange und damit die
erzeugten Bruchoberflachen zu. Diese Beobachtung an keramischen Werkstoffen konnte
bei der Untersuchung von thermisch belasteten Glasplatten bestatigt werden. Dabei
wurden Glasplatten mit einem Brenner in der Probenmitte erhitzt, wahrend der Probenrand
kalt blieb [132]. Bei Proben mit niedriger Festigkeit trat der Bruch in einer &hnlichen
Erscheinungsform auf wie bei den Proben 1 und 2 in Abbildung 5.36 bei energiearmem
Bruch. Glasplatten mit hoher Festigkeit zeigen ein vergleichbares Bruchbild wie die
Thermoschockproben 5 wund 6 bei energiereichem Bruch. Fir verschiedene
Festigkeitsprufverfahren  einschlieBlich  der  Thermoschockpriifung  kann  damit
verallgemeinernd festgestellt werden, dass ausgehend von den sich einstellenden
Bruchmustern ein Riuckschluss auf das Festigkeitsniveau der Proben mdglich ist. Proben,
bei denen im Versagensfall viel Bruchflache entsteht, haben einen hohen Betrag
elastischer Energie gespeichert und erreichen deutlich héhere Festigkeitswerte als Proben
mit wenig Bruchflache.
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Abbildung 5.38: Schematische Bruchbilder von Vier-Punkt-Biegeproben und Glasplatten [23, 132].

Bei einer Uberlagerung der Laserspiralen mit den Bruchmustern der
Thermoschockscheiben in  Abbildung 5.36 wird deutlich, dass der mit Pfeilen
gekennzeichnete Bruchursprung und die Position des Laserspots zum Bruchzeitpunkt oft
korrelieren. Bei genaueren Untersuchungen ergab sich, dass der Bruchursprung zum
Bruchzeitpunkt mehrheitlich neben (oder in radialer Richtung vor) dem Laserspot zu finden
war. Es ist folglich davon auszugehen, dass die durch den Laserspot verursachte
Temperaturiberhéhung bzw. die daraus resultierende  Spannungsuberhdhung
versagensrelevant ist. Die bisherige Auswertung der radialsymmetrischen Temperatur- und
Spannungsverteilung bericksichtigt diesen Umstand allerdings nicht. Daher wird in Kapitel
6 die Spannungsiiberhthung durch eine Finite-Elemente Betrachtung untersucht.
Voraussetzung einer solchen Betrachtung ist die Kenntnis der Temperaturverteilung an
jedem Ort und zu jedem Zeitpunkt des Thermoschockversuches. Die dafir notwendige
Ermittlung der zweidimensionalen Temperaturverteilung wird im néchsten Kapitel erlautert.

5.4 Zweidimensionale Temperaturverteilung

Die radialsymmetrische Darstellung aus Abbildung 5.30 lasst sich mit den
beschriebenen Methoden aus Kapitel 5.2.4.3 und aus den Infrarot-Rohdaten in eine
zweidimensionale Temperaturverteilung umrechnen. Die Temperatur in Dickenrichtung wird
als konstant angesehen. Durch die Kenntnis der Koordinaten der Probenmitte und des
Probenrandes ist es mdglich, die Temperaturverteilung in Zylinderkoordinaten darzustellen
(Abbildung 5.39). In dieser Darstellungsform ist die Temperaturiiberhéhung des Laserspots
zu erkennen. Die dreidimensionalen Temperaturverteilungen basieren wie die
radialsymmetrischen  Profile auf den gleichen Rohdaten. Daher sind die
Plateautemperaturen und die Temperaturgradienten in Richtung Probenrand identisch.
Durch die dreidimensionale Betrachtung der Temperaturverteilung wird aber die lokale
Temperaturiiberhéhung durch den Laserspot mitberlicksichtigt. Die Laserspottemperaturen
zum  Bruchzeitpunkt aller Werkstoffe sind in Tabelle 5.9 dargestellt. Die
Standardabweichung der Laserspottemperaturen ist geringer als die Messunsicherheit der
Temperaturbestimmung aus Kapitel 5.2.2 (vgl. Tabelle 5.5).
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Abbildung 5.39: Vier reprasentative Zeitintervalle eines Thermoschockversuches an SSiC; Radius r in
Pixel der HF - IR - Kamera, in z Richtung die Temperatur in °C: a) t=0ms, b) t=162ms, ¢)
t =282 ms und d) t = tgen = 324 ms (Laserleistung 400 W, Vakuum).

Die Temperatur im Laserspot bei Versuchen in Luft stimmt mit der von
Vakuumversuchen Uberein. Die Laserspottemperaturiberhéhung ist je nach Werkstoff
unterschiedlich ausgepragt. Bei SSiC, PSZ und Korund ist die Spottemperatur um das 1,25
fache héher, als die jeweiligen Plateautemperaturen (Tabelle 5.7 in Kapitel 5.2.4.4). Bei
Al,03/Ti(0,C)-ZrO; erreicht die Uberhéhung den Faktor 1,5, was auf die optischen und
thermischen Eigenschaften (hoher Emissionskoeffizient und niedrige Warmeleitfahigkeit)
zuruickgefuhrt werden muss.

Tabelle 5.9: Mittelwerte der Laserspottemperaturen aller Werkstoffe zum Zeitpunkt des Probenbruches
mit  Standardabweichung, Minimal- und Maximalwert sowie der Messunsicherheit der
Temperaturbestimmung aus Kapitel 5.2.2.

Werkstoff SSiC PSz Korund Al,03/Ti(O,C)
-Zr0O;

Medium Vakuum Luft | Vakuum Luft | Vakuum Luft Vakuum
Mittelwert [°C] 697 695 490 488 195 194 360

+8 +8 +5 +6 +3 +3 +4
Min [°C] 681 680 482 479 191 189 354
Max [°C] 712 712 501 500 201 198 367
Messunsich. [K] +20 +20 +13 +13 +5 +5 +11

Diese zweidimensionalen Temperaturverteilungen unterscheiden sind von den
radialsymmetrischen Verteilungen aus Kapitel 5.2.4 durch die Bericksichtigung der
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Temperaturiiberhéhung des Laserspots (vgl. Abbildung 5.30 und Abbildung 5.39) und
bilden den Ausgangspunkt fur die nachfolgende zweidimensionale Spannungsanalyse.
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6 Weiterentwicklung der Auswertung von
Thermoschockversuchen

Im Kapitel 5.3 wurde ausgehend von fraktographischen Analysen festgestellt, dass der
Bruchursprung mit dem Verweilort des Laserspots zum Bruchzeitpunkt korreliert. Eine
mdgliche Ursache dieses Zusammenhangs kann nur eine in der Nahe des Laserspots
auftretende Spannungsuberhéhung sein. Diese "Spannungsspitze” muss folglich in der
Spannungsberechnung bertcksichtigt werden. Diese Problemstellung ist jedoch mit einem
radialsymmetrischen analytischen Ansatz, wie er bisher verwendet wurde, nicht zu I8sen.

Eine ortsaufgeléste (2 dimensionale) Berechnung der Spannungsverteilung lasst die
Ermittlung der zum Bruch filhrenden Spannungsspitze zu. Um diese Berechnung
durchfiihren zu kdnnen, wurde die Methode der Finiten Elemente (FEM) eingesetzt [2, 124,
133-135]. Die FE-Berechnungen fiir die hier durchgefuhrten Untersuchungen wurden im
Fachbereich 5.2 [136] durchgefiihrt. Es wurde eine Thermoschockscheibe mit Finiten
Elementen mit dem FE-Programm ABAQUS/CAE 6.9 [137] vernetzt und die anschlieRende
Belastungssimulation mit ABAQUS/Standard 6.9 [138] durchgefiihrt. Wie bei der
analytischen Lésung wurden die Tragheitskrafte vernachléssigt. d. h. der Versuch wurde als
quasi-statisch simuliert. Dabei wird die Temperaturverteilung der gesamten Probe eines
Thermoschockversuches inkl. der Temperaturiiberh6hung im Laserspot sowie der
Laserspur berlcksichtigt. Dieser Ansatz stellt eine Erweiterung der Analyse von
Thermoschockversuchen dar.

6.1 Vernetzung

Die Thermoschockprobe wird als unendlich diinne Scheibe simuliert. Dazu wird die
Probe in 10256 dreieckige, isoparametrische Elemente mit jeweils einem Schwerpunkt
(Integrationspunkt) unterteilt. Es wurde die gesamte Scheibe vernetzt wie in Abbildung 6.1
dargestellt.

v

L

Abbildung 6.1: Vernetzung der Thermoschockscheibe in ABAQUS.
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Jedes Element ist um ein Vielfaches kleiner als die Gro3e der durch die Auflésung der
HF - IR Kamera ausgegebenen Pixel. Die Abweichung zwischen der simulierten Flache der
Scheibe und der durch die Kreisflachenformel berechneten Oberflache betragt 0,105 %eo.

6.2 Spannungsberechnung

Die zur Spannungsberechnung bendtigten GrofRen wie Elastizitdétsmodul, Schubmodul,
Querkontraktionszahl, Dichte und Ausdehnungskoeffizient sind bekannt (Kapitel 5.1). Die
Ausgabe der Temperatur an den Integrationspunkten zu jedem Zeitpunkt eines Versuches
setzt die Kenntnis der Koordinaten des Probenmittelpunktes bzw. Probenrandes und eine
Interpolation der Temperaturverteilung voraus. Eine Korrektur der durch den Kamerawinkel
verursachten elliptischen Verzerrung der Infrarotbilder muss ebenfalls durchgefiihrt werden.
Diese KorrekturmaBnahmen wurden in Kapitel 5.2.4.3 beschrieben. Die Aufbereitung und
Weiterverarbeitung der Infrarotdaten erfolgte in MATHEMATICA [130].

Zur Berechnung des Spannungszustandes einer Thermoschockscheibe muss die
Spannungsmatrix aus Gl. (2.10) durch die nun fehlende Radialsymmetrie um die beiden
Schubspannungen oyx = Oy erweitert werden und ergibt sich zu

Oxx Oxy Oxz Oxx Oxy 0 6.1)
Oyx O Oyz| = 0 :
y yy Oy Oyx Oyy .

0 0 0

Die Achsen des Koordinatensystems zur Beschreibung eines radialsymmetrischen
Spannungsprofiles sind Radius r und Winkel 6. Im nun nicht mehr achsensymmetrischen
Fall wird x und y in Pixel anstelle von r und 6 als Koordinaten der Scheibenebene gewahlt.
Die drei Spannungskomponenten aus Gl. (6.1) lassen sich durch Gl. (6.2) und GI. (6.3) in
Tangential- und Radialspannungen umrechnen.

Ozx Oyy Ozz

1 2 2

cge(x,y,t) = X2 + y2 (y Oxx T X“0yy — 2xy ny) (6.2)
1 2 2

o(x,y,t) = Ay’ (X Oxx + Y oyy + 2xy oxy) (6.3)

Die Darstellung dieser Spannungen erlaubt einen qualitativen und quantitativen
Vergleich der Spannungsverteilung einer Thermoschockscheibe aus der FE-Rechnung
(Abbildung 6.2) sowie aus dem radialsymmetrischen Ansatz (Abbildung 6.3). Die durch die
FE-Rechnung entstehenden Darstellungen sind quantitativ und qualitativ mit den analytisch
berechneten radialsymmetrischen Spannungsprofilen aus Kapitel 5 &hnlich und ergeben
keine signifikante Abweichung der Form der Tangential- und Radialspannung. Jedoch
kann, wie erwartet, eine Spannungsuberhdéhung in der N&he des Laserspots durch die FE-
Rechnung bestimmt werden. Die berechneten Spannungsprofile in Abbildung 6.2
beriicksichtigen die Temperaturiibernéhung des Laserspots. Diese Uberhéhung hat an der
Stelle des Laserspots erhdhte Druckspannungen (durch Warmedehnung) zur Folge.
Sowohl die Tangential- als auch die Radialspannungen zeigen neben dem Laserspot eine
Spannungsiiberhéhung. In der Radialspannungsverteilung (Druck) erreicht diese
Uberhéhung jedoch den Nulldurchgang nicht und ist somit unschadlich. Die
Tangentialspannungen neben dem Laserspot zeigen ein ausgepragtes
Zugspannungsmaximum, das mit dem Pfeil in Abbildung 6.2 gekennzeichnet ist.

Die Belastung der Thermoschockscheibe kann mit der FE-Methode wie im
radialsymmetrischen Fall zeitabhdngig beschrieben werden. Diese FE-Betrachtung
erweitert die kritische Thermoschockbelastung um eine Dimension in der Ebene und
berlicksichtigt somit die zweidimensionale Spannungsverteilung. Zur Berechnung wird
gemall der Hauptspannungshypothese im ebenen Spannungszustand nur Gy
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herangezogen. Dies wird zur Vereinfachung angenommen, da die Schubspannung
mehrere Grof3enordnungen kleiner als die Hauptspannung ist und die Probe in
Dickenrichtung so gut durchwadrmt wird, dass keine Spannungen durch einen
Temperaturgradienten in dieser Richtung entstehen kénnen.

Spannungsiiberhéhung
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Abbildung 6.2: a) und b) Spannungskomponenten gz sowie ¢) und d) o, des SSiC
Thermoschockversuches aus Kapitel 5.2.4.3. Die jeweiligen Spannungsiberhéhungen durch den
Laserspot bzw. die Laserspur sind durch Pfeile gekennzeichnet. In den jeweils linken Abbildungen sind
die Spannungen als &quidistante Hohenlinien und rechts dreidimensional dargestellt.

Zur Veranschaulichung der Unterschiede der Spannungsberechnung durch
Radialsymmetrie und FEM wurde die Tangential- bzw. Radialspannung aus Kapitel 5.2.5 in
Abbildung 5.31 um 21 gedreht und zweidimensional in Abbildung 6.3 dargestellt. Die lokale
Temperaturiiberhéhung und deren Verlauf, verursacht durch den Laserspot sind in
Abbildung 6.2 zu erkennen. Der Verlauf und die H6he der Spannungen in Abbildung 6.2
und Abbildung 6.3 sind vergleichbar, jedoch ist der Einfluss des Laserspots auf die
Spannungsverteilung in  Abbildung 6.3 durch die radialsymmetrische Darstellung
vernachlassigt. Der quantitative Vergleich beider Spannungsverlaufe der Abbildungen zeigt
bis auf die Temperaturiiberhéhung des Laserspots eine sehr hohe Ubereinstimmung.

Die ortsaufgeléste und somit zweidimensionale Spannungsverteilung ist also der
radialsymmetrischen, eindimensionalen Spannungsverteilung aus Kapitel 5.2.5 &hnlich,
beinhaltet aber mehr Informationen bezlglich der Belastung der Thermoschockscheibe.
Der grofte Informationsgewinn - die tatsachliche Spannungsiberhéhung durch den
Laserspot - stellt eine Erweiterung der radialsymmetrischen Belastungsannahme dar und
muss somit einen Einfluss auf die statistische Auswertung haben. Dieser Einfluss wird im
nachfolgenden Kapitel untersucht und analysiert.
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Abbildung 6.3: Radialsymmetrische analytisch berechnete Tangential- (oben) und Radialspannung
(unten) aus Abbildung 5.31 zur zweidimensionalen Darstellung um 360 ° gedreht.

6.3 Statistische Auswertung von Thermoschockversuchen

Zur besseren Nachvollziehbarkeit wird die Einfihrung der statistischen Auswertung
zunachst auf die Spannungsbetrachtung des radialsymmetrischen Falls beschréankt.

6.3.1 Ausfallwahrscheinlichkeit bei inhomogener Belastung

Die Darstellung der Tangential- und Radialspannungsverldufe eines SSiC
Thermoschockversuches zu verschiedenen Zeiten ist, wie in Kapitel 5.2.5 berechnet, in
Abbildung 6.4 gezeigt. Die Belastung o =f(x,y,t) als Funktion der Zeitt Uber das
Prufvolumen V ist beim Thermoschockversuch inhomogen (Abbildung 6.4), das bedeutet
z.B. dass ein beliebiger Punkt der Probe am Anfang des Versuches Zugspannungen und
zum Versuchsende Druckspannungen ausgesetzt war. Mit der Versuchszeit &ndern sich die
Hohe einer lokalen Spannung (steigend, als auch fallend), der gesamte Spannungsverlauf
und damit das unter Spannung stehende Probenvolumen. Die Voraussetzungen fir eine
Weibullanalyse nach DIN EN 843-5 sind damit nicht erfullt. Diese Tatsache ist unabhéngig
von der radialsymmetrischen bzw. der zweidimensionalen Betrachtung.

Daher muss die bisher verwendete Weibullstatistik, die nur fiir homogene Belastungen —
z.B. den maximalen Tangentialspannungswert - gultig ist, an den Fall einer inhomogenen
Belastung angepasst werden.
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Abbildung 6.4: Spannungsverlauf eines SSIiC Thermoschockversuches aus Kapitel 5.2.5 zu
verschiedenen Zeiten. Durchgehende Graphen zeigen den Verlauf der Tangentialspannung,
gestrichelte Graphen den der Radialspannung.

Die Problematik der Vergleichbarkeit von verschiedenen Probenserien wurde in der
Literatur diskutiert [2, 7, 139]. Dabei wurden zur Vergleichbarkeit von statistischen Analysen
Probenserien mit unterschiedlichem Prifvolumen herangezogen. Bei
Thermoschockversuchen wird aus Gl. (2.37) geschlossen, dass die charakteristische
Festigkeit oo einer Prifserie volumenabhéngig und der Weibullmodul m
volumenunabhéngig ist. Daher konnen die charakteristischen Festigkeiten von
Probenserien mit unterschiedlichem belasteten Volumen durch GlI. (6.4) [7] ineinander
umgerechnet werden.

%oy, _ (E)% (6.4)

Oo,v, A%

Gl. (6.4) geht jedoch von konstantem Prifvolumen (unter Zugspannung stehendes
Volumen) jeder einzelnen Probe einer Serie aus. Diese notwendige Bedingung ist bei
Thermoschockversuchen jedoch nicht erfiillt. Eine genauere Betrachtung des
Spannungszustandes wird im Folgenden durchgefuhrt. Da Druckspannungen nicht
versagensrelevant sind, werden diese im Folgenden nicht berticksichtigt:

_ _ (o(r,v), o(r,t) =0 6.5
o(r,t) = {0, o(r,t) < 0} (©5)

D.h. positive Spannungen (Zugspannungen) bleiben unverandert. Negative Spannungen
(Druckspannungen) werden Null gesetzt und in der statistischen Auswertung nicht weiter
bericksichtigt. Die Spannungen zur Berechnung der Ausfallwahrscheinlichkeit werden im
Folgenden immer nach GI. (6.5) behandelt. In Abbildung 6.5 wird der Unterschied des
belasteten Volumens verdeutlicht.
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Abbildung 6.5: Positiver Anteil der radialsymmetrischen Tangentialspannungen von zwei SSiC
Thermoschockversuchen. Die Bruchzeit des durchgehenden Graphen betrug 130 ms und des
gestrichelten Graphen 368 ms.

Diese Darstellung verdeutlicht am Beispiel SSiC, dass Thermoschockversuche mit
kurzer Bruchzeit (durchgehender Graph) ein grofReres Volumen mit Zugspannungen
belasten als Thermoschockversuche mit langer Bruchzeit (gestrichelter Graph).

Um eine statistische Auswertung einer unter einer inhomogenen Spannungsverteilung
stehenden Probe durchfihren zu kodnnen, wird die Weibullanalyse aus Gl. (2.38) unter
Verwendung von Gl. (6.4) wie folgt erweitert: Fur den Fall des homogenen
Spannungsbereiches einer beliebigen Probe gilt fur ein Volumenelement V; (mit Vo als
Normvolumen), das mit einer homogenen Spannung ovi beansprucht wird

Sv,1" Vi
Fy, = 1—exp{ 0‘;‘] V_:)} . (6.6)

Dabei ist F die Versagenswahrscheinlichkeit. Die Wahrscheinlichkeit, dass in dieser Zeit
kein Versagen eintritt ist [7]

~ m
O'Vi Vi
Hvi =1- Fvi = exp {— [6—0] V—O} . (67)
Um die Tatsache einer inhomogenen Spannungsverteilung zu bertcksichtigen, wird eine
Thermoschockscheibe mit dem Volumen V in n elementare Volumina unterteilt (V =
YL, V;). Die Wahrscheinlichkeit, dass in der Versuchszeit in der ganzen Probe kein

Versagen eintritt (H) ist das Produkt der Wahrscheinlichkeiten der einzelnen
Volumenelemente ([T, Hy; ) [7]

u - - N RAR (6.8)
l_[ vi T &XP Z[ ] V ' .
L e Op 0
i=1 i=1

Die radialsymmetrische Spannungsverteilung einer Thermoschockscheibe ist &(r). Im
Grenzfall, wenn V; — dV, folgt:

— exp J‘ [c(r) . (6.9)

Daher ist die Wahrscheinlichkeit fur Versagen in der Versuchszeit [7]
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6.10
F=1-exp “G(r) (6.10)

Diese Berechnung bezieht die Spannungsfunktion eines Thermoschockversuches in die
Ausfallwahrscheinlichkeit ein und wird in dieser Arbeit als Methode der ,gesamten
Tangentialspannungsfunktion® bezeichnet.

Die inhomogene Spannungsverteilung &(r) ist zuséatzlich zum Radius r eine Funktion der
Zeit t. Um den Umstand einer zeitabhdngigen Ausfallwahrscheinlichkeit zu
veranschaulichen, wird der Spannungsverlauf einer fiktiven Probe in Abbildung 6.6 gezeigt
und diskutiert.

F(t)

max

2% Fy

t, & t

Abbildung 6.6: Beispielhafter inhomogener Verlauf der Spannung einer Probe (durchgezogene Linie)
mit der dazugehérigen Ausfallwahrscheinlichkeit F (gestrichelte Linie) als Funktion der Versuchszeit t.

In dieser fiktiven Betrachtung nimmt die Ausfallwahrscheinlichkeit F mit zunehmender
Versuchszeit bis zu t; zu, da die Spannung o ebenfalls bis zu t; ansteigt. Nach dem
Zeitpunkt t; sinkt die Spannung, die Ausfallwahrscheinlichkeit wird null. Die
Wabhrscheinlichkeit, dass die Probe zwischen t; und t; versagt ist gleich null, da die
anliegende Spannung kleiner als die bisher angelegte Maximalspannung (Zeitpunkt t1) ist.
An dem Zeitpunkt t,, bei dem die wieder ansteigende Spannung das Maximum von t;
erreicht hat, steigt die Ausfallwahrscheinlichkeit wieder ausgehend von ihrem vorher
erreichtem Niveau an. Der Spannungsverlauf ist somit fur die Ausfallwahrscheinlichkeit nur
zwischen null und t; sowie ab t; bestimmend und entspricht dem maximalen Verlauf (der
Einhillenden) der Spannungsfunktion. Dieser Verlauf wird im Folgendem Hullkurve
genannt und durch ein Dach dber dem Symbol gekennzeichnet. Beim
Thermoschockversuch wird die Ausfallwahrscheinlichkeit als Funktion der Versuchszeit wie
folgt erweitert [140]:

3(r,tg)|" dV
F(tg) =1—exp f [ Vo (6.11)

mit 3(r, tg) := MaXpst<t, 6(T, 1)

Wenn in Gl. (6.11) der Spannungsverlauf 3(r,t) anstatt der Funktion 6(r, tg) eingesetzt
wird, wirde die Wahrscheinlichkeit fir Versagen mit einem Abfall der Belastung wieder
kleiner werden. Dass dies nicht so ist, kann durch den Proof Test [7] bewiesen werden.
Dabei wird ein Bauteil bis zu einer gewiinschten Beanspruchung belastet. Nach Entlastung
ist die Ausfallwahrscheinlichkeit (ohne  Beriicksichtigung von  unterkritischem
Risswachstum) bis zum Erreichen der zuvor aufgebrachten Priflast gleich null [7]. Ziegler
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[139] bewertet die Zuverlassigkeit bei zeitlich veranderlichen Spannungen in gleicher Art
und Weise, jedoch unter Beriicksichtigung des unterkritischem Risswachstum. Da in dieser
Arbeit die Belastungszeiten sehr kurz sind (Tabelle 5.6), wird auf eine Betrachtung des
unterkritischen Risswachstums verzichtet.

Als Belastungsfunktion fiir Thermoschockversuche wird daher die einhillende
Spannungsverteilung nach Gl. (6.11) bis zum Bruchzeitpunkt tz verwendet. Diese Methode
wird in dieser Arbeit als ,Hullkurve der Tangentialspannungsfunktion“ bezeichnet. Zur
anschaulichen Erlauterung der Verwendung von Hiullkurven bei der Auswertung von
Thermoschockversuchen, wird auf den Biegeversuch zuriickgegriffen. Im Gegensatz zum
Thermoschockversuch ist beim Biegeversuch die einhillende Spannungsverteilung gleich
der Spannungsverteilung zum Probenbruch (Abbildung 6.7). Die Belastung als Funktion der
Zeitt Uber das PrufvolumenV o =1(x,y, z, t) ist beim Biegeversuch monoton steigend
(Abbildung 6.7). Somit andert sich die Hohe der Spannung stetig, das unter Spannung
stehende Probenvolumen jedoch nicht. Die maximale Biegespannung tritt immer zum
Zeitpunkt des Probenbruches auf und ist Uber einen weiten Probenbereich konstant. Die
kritische Spannung oc entspricht der Randfaserspannung zwischen den inneren
Auflagerrollen zum Zeitpunkt des Probenbruches. Bei Verwendung dieser Spannung zur
Auswertung der Biegeversuche, wie z. B. in der DIN EN 843-5, wird daher die Hllkurve
des zeitlichen Spannungsverlaufes zur statistischen Auswertung herangezogen.
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Abbildung 6.7: Spannungsverlauf der Randfaser eines Biegeversuches von SSiC bei verschiedenen
Zeiten t.

6.3.2 Anwendung der Hullkurve auf den radialsymmetrischen Fall

In Kap. 6.3.1 wurde gezeigt, dass bei Thermoschockversuchen die
Ausfallwahrscheinlichkeit durch Verwendung von Hillkurven zeitabhéngig beschrieben
werden kann. Daher haben die unterschiedlichen Bruchzeiten der Thermoschockproben
eine Auswirkung auf das Ergebnis der statistischen Analyse. In Abbildung 6.8 sind die
Tangentialspannungshullkurven zweier Thermoschockversuche zum Zeitpunkt des
Probenbruches dargestellt. Es wird ersichtlich, dass durch die Verwendung der
einhillenden Belastungsfunktion die versagensauslésende Spannungsfunktion von der
Tangentialspannungsfunktion aus Abbildung 6.4 verschieden ist. Zum Zeitpunkt des
Probenbruchs stellt die Kurve t zum Zeitpunkt ts die Tangentialspannung in Abbildung 6.4
dar, deren Verlauf sich dahingehend von der Hillkurve unterscheidet, dass das belastete
Probenvolumen deutlich kleiner ist. Die Konsequenz der Verwendung der Hillkurve duRRert
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sich in einer hoheren Belastung Uber das Probenvolumen (vgl. Abbildung 6.4 und
Abbildung 6.8).

Diese Darstellung der Belastung beriicksichtigt den Umstand, dass auf die Probe ein
zeitlich inhomogenes Spannungsprofil bis zum Bruch einwirkt. Dabei werden der
Spannungszustand zum Zeitpunkt des Probenbruches sowie alle Maximalbelastungen
wahrend des Versuches berlcksichtigt. Letzteres ist notwendig, da auftretende
Spannungsmaxima an einem Punkt der Probe mit zunehmender Versuchszeit wieder
kleiner werden bzw. in Druckspannungen umwandeln.

Die sich ergebende Hiullkurve der Tangentialspannungsbelastung tber die Zeit ist ein
MaR fur die Gesamtbelastung der Probe. Diese Spannung geht nach der Nullsetzung der
Druckspannungen durch Gl. (6.5) in die statistische Auswertung ein.
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Abbildung 6.8: Hullkurven der Tangentialspannung von SSiC Thermoschockversuchen. Die Bruchzeit
des Versuchs des durchgehenden Graphen betrug 368 ms und die des gestrichelten Graphen 130 ms.

Der Problematik der zeitabhéngigen Ausfallwahrscheinlichkeit wurde also mit der
Hullkurve der Spannung begegnet. Diese Hillkurve kann neben dem Versagenskriterium
"maximale Tangentialspannung” und “"Energie" als weiteres Kriterium herangezogen
werden. Nachfolgend wird dieser Umstand diskutiert.

Die Spannungsverlaufe in Abbildung 6.9 und Abbildung 6.10 sind die bis zum
Bruchzeitpunkt berechneten Hullkurven aus den Spannungsverldufen der Abbildung 6.4.
Diese  Spannungsverldufe stellen somit die Belastungen aller gepriften
Thermoschockproben einer Serie dar und flieBen (nach der Nullsetzung der
Druckspannungen durch Gl. (6.5)) in die statistische Auswertung ein (siehe Kap. 6.3.4). Fir
die Betrachtung der Schadigung einer Probe ist ausschlaggebend, dass tangentiale
Druckspannungen zwischen 250 und 580 MPa in der Scheibenmitte, in einem engen
Bereich des Radius mit einem Spannungsgradienten in Zugspannungen von ca. 350 MPa
Ubergehen. Mit zunehmendem Radius steigt die Zugspannung auf ein Maximum von 575
bis 850 MPa an. In keinem Fall tritt die maximale Zugspannung am Probenrand auf. Diese
Darstellung der Beanspruchung bertcksichtigt ein nicht konstantes Probenvolumen mit
instationdrer Spannungsverteilung der an jedem Ort der Probe aufgetretenen
Maximalbelastung.
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Abbildung 6.9: Hillkurven der Tangentialspannung unter Annahme von Radialsymmetrie aller im
Vakuum durchgefiihrten Thermoschockversuche von SSiC bei 400 W Laserleistung.

Die Hullkurve der Radialspannungen als Funktion des Radius der Probe (Abbildung
6.10) ist immer negativ und am Probenrand null. Die Druckspannungen nehmen mit
zunehmender Versuchszeit zu, sodass die Hullkurve der Druckspannungsverteilung gleich
der Belastung zum Zeitpunkt des Probenbruches ist. Da jedoch diese Spannungsverteilung
nach der Nullsetzung der Druckspannungen durch Gl. (6.5) gleich null ist, tragt sie nicht zur
Berechnung der Versagenswahrscheinlichkeit bei und ist hier nur der Vollstéandigkeit halber
erwahnt.

0.000 0.002 0.004 0.006 0.008 0.010
Radius [m]
Abbildung 6.10: Hillkurven der Radialspannung unter Annahme von Radialsymmetrie aller in Vakuum
durchgefuhrten Thermoschockversuche von SSiC bei 400 W Laserleistung.

6.3.3 Anwendung der Hullkurve auf den zweidimensionalen Fall

Die Tangential- und Radialspannung der zweidimensionalen FEM Analyse wird nun
analog zum radialsymmetrischen Fall fir jede Versuchszeit aus den
Spannungskomponenten berechnet. Das jeweilige Spannungsmaximum an einem Ort der
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Thermoschockprobe Uber die gesamte Zeit wird als Hillkurve der Tangentialspannung
ausgegeben und ist ein Maf3 fur die Belastung der Scheibe als Funktion der Versuchszeit
(Abbildung 6.11). Der Einfluss der Tangentialspannungsuberhthung des Laserspots als
Funktion der Zeit ist durch die Verwendung der einhillenden Spannungsfunktion
beriicksichtigt. Die berechneten Hillkurven aller durchgefiihrten Versuche an SSiC sind im
Anhang 6 und Anhang 7 dargestellt.

Die Betrachtung der Hillkurve der zweidimensionalen Tangentialspannungsverteilung
beriicksichtigt bei Verwendung von Gl. (6.12) die Belastung der Probe uber die gesamte
Versuchszeit und beinhaltet die jeweiligen Uberhéhungen des Spannungsprofils durch den
Laserspot. Diese Spannung geht nach der Nullsetzung der Druckspannungen durch Gl.
(6.5) in die statistische Auswertung der zweidimensionalen Betrachtung ein und wird in
dieser Arbeit nachfolgend als Methode der ,Hullkurve der 2D-Tangentialspannungsfunktion®
bezeichnet. Bei zweidimensionaler Betrachtung von Thermoschockversuchen ist der Winkel
6 neben dem Radius r der zweiter Parameter, sodass

G(r,8,tg) := max Ggo(r,0,1) (6.12)
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Abbildung 6.11: a) und b) Tangentialspannung sowie c) und d) Radialspannung als Funktion des
Probenradius in Pixel tber alle Versuchszeiten bis zum Bruch. Die jeweiligen Spannungsmaxima fir
einen Punkt des Radius sind iberlagert und werden als Hullkurve der Tangentialspannung bezeichnet.
Die Abbildung zeigt den Thermoschockversuch von SSiC bei 400 W Laserleistung und einer Bruchzeit
von 324 ms aus Kap. 5.2.4.3 und Kap. 6.2. In den jeweils linken Abbildungen sind die Spannungen als
aquidistante Hohenlinien und rechts dreidimensional dargestellt.

Abbildung 6.11 zeigt die Hillkurve des Versuches aus Kap. 5.2.4.3. Das mit tangentialen
Zugspannungen belastete Probenvolumen unter Verwendung der Hullkurve ist deutlich
groRBer als in Abbildung 6.2 ohne Anwendung der Hiullkurve, was sich auf die
Ausfallwahrscheinlichkeit negativ auswirkt (siehe Kap. 6.3.4). Die maximale tangentiale
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Zugspannung und die maximale radiale Druckspannung bleiben unverandert (in Abbildung
6.2 und Abbildung 6.11 nicht visualisiert).

6.3.4 Ermittlung der Weibullparameter mit der Methode der Kleinsten
Fehlerquadrate

Durch GI. (6.11) kann nun fir Thermoschockversuche die theoretische
Versagenswahrscheinlichkeit ~ berechnet werden. Dazu mussen die Parameter der
Weibullfunktion berechnet werden. Ein Ansatz zur Berechnung ist neben der Maximum-
Likelihood-Methode die Methode der Kleinsten Fehlerquadrate [141].

Zur Herleitung der Ermittlung der Weibullparameter aus Gl. (6.11) wird eine theoretische
Versagenswahrscheinlichkeit Z (Z ist von der ,praktischen® Ausfallwahrscheinlichkeit
F(o, m) aus Kapitel 6.3 verschieden) sowie die Binomialverteilung als statistisches
Hilfsmittel eingefiihrt. Diese diskrete Wahrscheinlichkeitsverteilung beschreibt die Anzahl
der Erfolge in einer Serie von gleichartigen und unabhangigen Versuchen, die jeweils nur
zwei mogliche Ergebnisse haben (,Treffer* oder ,Nichttreffer*). Die Wahrscheinlichkeit fur
Versagen vor einer Versuchszeit t einer Probe ist Z(t). Die Wahrscheinlichkeit, dass in einer
Probenserie vor einer Zeit t von N Proben genau j Proben versagt haben, ist [142]

Z;(H) = (I;I) Z( (1- Z(t))N_] mit
N N! (6.13)
(1‘)_ FTIN =
Die Wahrscheinlichkeit, dass eine Anzahl j+ gréRer gleich j Proben versagt, ist somit
durch die Blnomlalvertellung mit "Treffen oder "Nichttreffen" definiert.

Z4(0) = Z Z(0) = Z V) 2ok (1-2w)" " (6.14)
Die Wahrscheinlichkeit, dass weniger als j Proben versagen, ist
j-1 j-1
Z,(t) = Z 7 (0) = Z (11\(‘) Z* (1-zm)" 7 . (6.15)
k=0 k=0

Die Wahrscheinlichkeit, dass zwischen 0 und N Proben versagen, ist zu jeder
Versuchszeit in der Summe 100 % (also gleich 1).

Z Z(0) = Z ) zok (1-20)" " =1 (6.16)

Der Median Rank ist eine Annahme zur Abschétzung von Z(t), bei der die j-te Probe zum
Zeitpunkt t; mit

1 (6.17)
() = 4-(5) = 3
versagt. Mit anderen Worten: die Wahrscheinlichkeit, dass zu diesem Zeitpunkt mehr oder

weniger als j Proben versagt haben, ist gleich groR3. Z; berechnet sich durch die Losung der
nicht-linearen Gleichung (6.18) (Z; = Z;(t;) ).

N
1S (e
=

Die theoretische Versagenswahrscheinlichkeit Z einer Probe j zum Zeitpunkt t; ist nur
von der Anzahl der getesteten Proben N abhéngig (und nicht wie die durch Weibull
errechnete Versagenswahrscheinlichkeit F von m, oo und der Belastungsfunktion).
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Beispielhaft sind 30 theoretische Versagenswahrscheinlichkeiten Z; in Tabelle 6.1
dargestellt.

Die gesuchte Versagenswahrscheinlichkeit F; mit Fj=F(t) Gl (6.11) der
Weibullverteilung ist neben einem festzulegenden Normierungsvolumen Vo, und der
gegebenen Spannungsverteilungsfunktion 6(r) von den Weibullparametern m und oo
abhéangig. Die Weibullparameter sind unbekannt und missen ermittelt werden. Dafir wird
die Summe der Fehlerquadrate Uber den Wabhrscheinlichkeitsfunktionen minimiert
Gl. (6.19). Zusammengefasst bedeutet das, um die Versagenswahrscheinlichkeit F einer
Thermoschockprobe zu berechnen, bendétigt man m und oo (sowie die Belastungsfunktion).
Diese beiden Parameter lassen sich durch Gleichsetzen von Z und F bzw. durch die
Minimierungsfunktion nach Gl. (6.19) berechnen.

N

min Z{zj -F) (6.19)

m,cg

j=1

Somit ergibt sich die Methode der Kleinsten Fehlerquadrate aus der tabellierten
theoretischen Versagenswahrscheinlichkeit Z; sowie Fj aus Gl. (6.11) und Gl. (6.12)

N 2

o:(r,0
minz Z; — |1 —exp —f[g
m,0og 4 g Op

j=1

T av

av (6.20)
Vo

Zur Minimierung sind die Weibullparameter in "kleinen Schritten" zu variieren. Da das
Volumenintegral in Gl. (6.20) bei jedem Iterationsschritt neu berechnet werden muss,
erfordert die Bestimmung erhdhte Rechenkapazititen. Wenn der Wert der
Minimierungsfunktion am kleinsten ist (absolutes Minimum), gelten die Weibullparameter fiir
das gewahlte Normierungsvolumen als bestimmt.

Der Wert der Minimierungsfunktion ist zur Ermittlung der Weibullparameter unerheblich.
Fir noch folgende Betrachtungen wird diesem Minimierungswert die Variable z nach
z= (Z-F)? (6.21)

zugewiesen. In die Berechnung der Weibullparameter mit der Methode der Kleinsten
Fehlerquadrate sollen spéter auch die nicht gebrochenen Thermoschockproben einflie3en.
Daher wird Gl. (6.20) im Kapitel 6.3.5 noch angepasst.
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Tabelle 6.1: Theoretische Versagenswahrscheinlichkeiten nach Gl. (6.18) fur 30 Proben.

Nr. | Zr [%] Nr. | Zr [%] Nr. | Znn [%0]
1]1,67 11 | 35,00 21 | 68,33
2| 5,00 12 | 38,33 22 | 71,67
3833 13 | 41,67 23 | 75,00
4 | 11,67 14 | 45,00 24 | 78,33
5 | 15,00 15 | 48,33 25 | 81,67
6 | 18,33 16 | 51,67 26 | 85,00
7 | 21,67 17 | 55,00 27 | 88,33
8 | 25,00 18 | 58,33 28 | 91,67
9 | 28,33 19 | 61,67 29 | 95,00

10 | 31,67 20 | 65,00 30 | 98,33

6.3.5 Berucksichtigung der Durchlaufer in der Binomialverteilung

Durch die Streuung der Thermoschockfestigkeit versagen pro Probenserie nicht alle
Proben, d. h. einige Proben erfahren eine Belastung, die nicht bruchauslésend ist. Diese
Proben werden Durchlaufer genannt. In Tabelle 6.2 sind die Anzahl gebrochener Proben
einer Probenserie und die Durchlaufer aufgelistet.

Tabelle 6.2: Anzahl der gebrochenen Thermoschockproben, der Durchldufer und des gesamten
Probenumfangs der getesteten Werkstoffe.

Werkstoff SSic PSz Korund Al,O3/Ti(O,C)-Zr0O,
Medium Vakuum | Luft | Vakuum | Luft | Vakuum | Luft Vakuum
gebrochen 25 23 12 25 27 26 30
Durchlaufer 11 8 2 4 3 2 1

gesamt 36 31 14 29 30 28 31

Durchlaufer haben eine unbekannte Thermoschockfestigkeit, da die
Thermoschockspannung aufgrund der zu kleinen Belastung nicht ermittelbar war. Jedoch
muss die Thermoschockfestigkeit Uber der induzierten Spannung liegen. Analog dazu ist
die Ausfallwahrscheinlichkeit nicht quantitativ bestimmbar, kann aber nicht unter der
Ausfallwahrscheinlichkeit der Probe mit der hdchsten Thermoschockfestigkeit liegen.

In der Binomialverteilung kénnen die Durchlaufer D wie folgt beriicksichtigt werden
1 . G-k
2= 2. (2" (1-2() 622
=j

mitG=N+D.

In (6.22) wurde der Probenumfang G um die Anzahl der Durchlaufer D anstelle der
gebrochenen Proben N aus Gl. (6.18) erweitert. Es fiihrt zu einer theoretischen
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Versagenswahrscheinlichkeit Z(t) nach Gl. (6.22), in der die Durchlaufer die oberen
Reihenwerte der Binomialverteilung einnehmen. Ein Beispiel fiir einen Stichprobenumfang
von 40 Proben bei 10 Durchlaufern ist in Tabelle 6.3 dargestellt.

Tabelle 6.3: Theoretische Versagenswahrscheinlichkeiten nach (6.22) fir 30 gebrochene Proben und
10 Durchlaufer. Die maximale Wahrscheinlichkeit betragt 73 % anstatt 98 % aus Tabelle 6.1.

N | Z(tw) [%] | Nr. | Z(t) [%] | N | Z(t) [%]
11,25 11 | 26,25 21 | 51,25
2375 12 | 28,75 22 | 53,75
316,25 13 | 31,25 23 | 56,25
4875 14 | 33,75 24 | 58,75
511,25 15 | 36,25 25 | 61,25
6 | 13,75 16 | 38,75 26 | 63,75
7| 16,25 17 | 41,25 27 | 66,25
8 | 18,75 18 | 43,75 28 | 68,75
9| 21,25 19 | 46,25 29 | 71,25
10 | 23,75 20 | 48,75 30 | 73,75

Die Probe mit der hdchsten ermittelten Thermoschockfestigkeit hat eine theoretische
Versagenswahrscheinlichkeit von ca. 73 % anstatt 98 % ohne Bericksichtigung der
Durchlaufer (vgl. Tabelle 6.1 und Tabelle 6.3). Da alle Durchlaufer eine hodhere
Thermoschockfestigkeit als diese Probe haben (sonst wéaren sie vorher gebrochen),
nehmen die Durchléufer im Ranking die hdchsten Platze ein.

Die Durchlaufer werden durch Verwendung der Gl. (6.22) anstatt Gl. (6.18) in die Ermittlung
der Weibullparameter nach GIl. (6.20) aus Kapitel 6.3.4 integriert. Diese aufwendige
Auswertung wurde nur fur den Werkstoff SSiC durchgefuhrt. Das Ergebnis der Berechnung
fur Versuche an SSiC ist in Tabelle 6.4 gegenibergestellt und mit allen ermittelten
Weibullparametern in Tabelle 6.8 zusammengefasst. Zur Erstellung eines Weibullplots
gehdrt neben der Ermittlung der Weibullparameter das Erstellen von Vertrauensbereichen,
was im nachsten Kapitel beschrieben wird.

Tabelle 6.4: Ergebnis der Ermittlung der Weibullparameter nach Kapitel 6.3.4 unter Berucksichtigung
der Durchlaufer sowie Nullsetzen der negativen Spannungsanteile nach Gl. (6.5) von
Thermoschockversuchen an SSiC.

Versuchsreihe ermittelte Weibullparameter

m [-] 0o [MPa]
SSiC Vakuum 6 825
SSiC Luft 8 820

6.3.6 Erstellen von Vertrauensbereichen

Eine Moglichkeit, die Unsicherheit von statistischen Analysen zu quantifizieren, wurde in
Kapitel 2.5 kurz beschrieben und behandelt einzelne tabellierte Vertrauensintervalle fiir die
Weibullparameter m und oo. Diese drei unterschiedlichen Vertrauensintervalle stellen eine
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Maoglichkeit dar, die Streuung (gerade bei geringem Stichprobenumfang) darzustellen. Die
Ermittlung dieser Vertrauensintervalle basiert jedoch, wie die Ermittlung der
Weibullparameter selbst, auf der Maximum-Likelihood-Methode. Da in diesem Kapitel die
Methode der Kleinsten Fehlerquadrate zur Ermittlung von m und oo, angewendet wird,
kénnen die genannten Vertrauensintervalle nicht berechnet werden.

Wilker [143] beschreibt einen Vertrauensbereich der Weibullgeraden selbst (im
Gegensatz zu Vertrauensintervallen der einzelnen Weibullparameter). Die aus dem zur
Verfigung stehenden Stichprobenumfang ermittelte Weibullgerade stellt eine mittlere
Gerade aus der Grundgesamtheit des getesteten Materials dar, d. h. die Messwerte streuen
um die Weibullgerade. Da diese letztendlich durch einen Median (Mittelwert im Ranking bei
der Ermittlung von Z Gl. (6.18) bzw. Gl. (6.22)) ermittelt wird, kann geschlussfolgert werden,
dass die Messwerte zu 50 % ober- bzw. unterhalb der Weibullgeraden streuen kénnen.

Um von dem vorliegenden Stichprobenumfang auf die Grundgesamtheit zu schlie3en,
werden Vertrauensbereiche der einzelnen Ausfallwahrscheinlichkeiten eingefuhrt und somit
ein Vertrauensbereich der Weibullgeraden selbst. Der 90 % Vertrauensbereich gibt den
Bereich an, in dem die nachstfolgende Stichprobe mit 90 % Wahrscheinlichkeit (ohne eine
erneute  Ermittlung der Weibullparameter) zu finden ist. Die Grenzen des
Vertrauensbereiches sind somit die 5 % bzw. die 95 % Vertrauensgrenzen Gl. (6.23) und
Gl. (6.24).

(ﬁ) 2(y) (1- Z(ti))G_k (6.23)

NGB

0,05 =
j

095= > ()2(5)" (1- 2(5)) (6.24)

k=

=
Q1

Der Umstand vorhandener Durchldufer kann durch die Prozedur aus Kapitel 6.3.5
beriicksichtigt werden.
6.4 Validierung der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate

Eine Uberprifung auf Plausibilitat der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate zur
Ermittlung der Weibullparameter kann anhand des Datensatzes aus der DIN EN 843-5 und
anhand von Biegeversuchen durchgefuhrt werden.

6.4.1 Validierung am Datensatz aus der DIN EN 843-5

Die DIN EN 843-5 beinhaltet einen Referenzdatensatz zur Validierung von
Computerprogrammen, mit denen Weibullparameter einer Priifserie berechnet werden
konnen. Dieser Datensatz besteht aus 30 Biegebruchspannungen einer Al,O3 Keramik.
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Abbildung 6.12: Weibullplot der Referenzdaten aus DIN EN 843-5 nach der Maximum-Likelihood
Methode. 1) und 2) 5 % bzw. 95 % Vertrauensgrenze des Weibullmoduls m. 3) gestrichelte Linien 5 %
bzw. 95% Vertrauensgrenze und der dazwischenliegende 90 % Vertrauensbereich der
charakteristischen Festigkeit g, (grau hinterlegt).

Der Weibull Plot dieser Referenzdaten aus der DIN EN 843-5 ist in Abbildung 6.12
dargestellt. Die Weibullparameter betragen nach der Maximum-Likelihood-Methode (MLH)
m =10 und oy = 276 MPa. Diese Darstellung wird wie in der DIN beschrieben mit der MLH-
Methode und dem Versagenskriterium "maximale Biegespannung" berechnet. Die
Vertrauensintervalle der Weibullparameter sind ebenfalls nach dieser Rechenvorschrift
ermittelt.

Die Ermittlung der Weibullparameter nach der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate
anhand Gl. (6.20) durch Einsetzten der Referenzspannungen (aus der DIN EN 843-5) in
G;(r,0) und die Bestimmung der Vertrauensgrenzen durch Gl. (6.23) und Gl. (6.24) flhrt zu
den  Weibullparametern m=11 und o0p=275MPa. Die Darstellung der
Referenzdatenauswertung durch die Methode der Kleinsten Fehlerquadrate und dem
Versagenskriterium "maximale Biegespannung" ist in Abbildung 6.13 dargestellt. Der grau
hinterlegte Vertrauensbereich der Weibullgeraden ist wie in Kapitel 6.3.6 beschrieben
errechnet worden.
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Abbildung 6.13: Weibullplot der Referenzdaten aus DIN EN 843-5 ermittelt mit der Methode der
Kleinsten Fehlerquadrate. Der 90 % Vertrauensbereich 1) (Grau hinterlegt) der Weibullgeraden 2) ist
nach Kapitel 6.3.6 berechnet worden.

Die Weibullparameter aus dem Datensatz der DIN (m =10 und oo =276 MPa) und die
Parameter aus der Berechnung mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate nach Kapitel
6.3.4 bis Kapitel 6.3.6 (m = 11 und go = 275 MPa) weisen eine sehr gute Ubereinstimmung
auf, die Abweichung ist vernachlassigbar. Dies bedeutet, dass die in dieser Arbeit
beschriebene Methode plausible Werte liefert.

6.4.2 Validierung anhand der durchgefiihrten Biegeversuche

In diesem Kapitel soll die Methode der Kleinsten Fehlerquadrate anhand der
durchgefihrten Biegeversuche validiert werden.

Die Ergebnisse der Biegeversuche, die zur Charakterisierung fir jeden Werkstoff
ermittelt wurden, sind in Kapitel 5.1.2.1 dargestellt. Kurz zusammengefasst: Zur Ermittlung
der Weibullparameter nach DIN EN 843-5 wird die maximale Biegespannung im
Randfaserbereich nach Gl. (2.38) als kritische Spannung o. eingesetzt. Die so ermittelte
charakteristische Festigkeit oo h&ngt direkt von der Spannungsfunktion GlI. (2.37) durch das
Volumen V und Geometriefunktion Y des Biegebalkens ab. Da bei Biegeversuchsserien in
jedem Versuch und zu jeder Zeit das gleiche Volumen belastet wird bzw. die
Spannungsfunktionen sich lediglich um ihren Maximalbetrag &ndern und somit zum
Zeitpunkt des Probenbruches im Randfaserbereich zwischen den inneren Auflagern
homogen sind, kann die volumenunabhangige Berechnung der charakteristischen
Festigkeit nach Gl. (2.38) durchgefiihrt werden.

Fir die Validierung der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate kénnen daher auch diese
durchgefiihrten Biegeversuche dienen. Durch die bekannten Abmessungen der
Biegeproben, Auflagerabstédnde der Biegevorrichtung, Kréfte und Versuchszeiten kann die
Spannungsverteilung als Funktion des Ortes und der Zeit o,pg(X,y,t) errechnet werden.
Diese Belastung o,pg(x,y,t) ist in Abbildung 6.14 dargestellt. Im Biegeversuch ist
o,4pp(X%, Y, tg) (zum Zeitpunkt des Probenbruches tg) gleich der zeitlichen Hullkurve 6,pg(x,y)
vgl. Abbildung 6.7.
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Abbildung 6.14: Zugspannungsverteilung eines Vier-Punkt Biegebalkens in MPa. Die x-Richtung ist die
Langsrichtung (40 mm) und die y-Richtung die Hohe (3 mm) des Biegebalkens.

Die Spannungsverteilung 6,pg(x,y) geht in Gl. (6.20) als 6(r, 8) ein. Im Vergleich mit den
ermittelten charakteristischen Festigkeiten aus den GI. (2.38) vernachlassigt diese
Berechnung die Geometrieabhéngigkeit der Belastung, wahrend Gleichung Gl. (6.20) diese
beriicksichtigt. Die charakteristischen Festigkeiten aus Gl. (2.38) kdnnen jedoch ineinander
Uberfuihrt werden.

Zur Validierung der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate wird oo aus der DIN EN 843-
5 als oopin bezeichnet. Dazu wird Gl. (2.38) mit dem Volumenintegral aus Gl. (6.20)
gleichgesetzt.

f [6-4PB(X; Y)]md_V _ (Gmax4PB)m (6.25)
g Op Vo 0o DIN

Die Belastung zum Zeitpunkt des Probenbruches ist im Biegeversuch zwischen den
inneren Auflagerrollen (Abstand ist 2d) nur eine Funktion von y (Abstand zur neutralen
Faser).

Omax4PB " Y
oy) =—F —
/2

Die Breite der Biegeprobe ist b. Das Volumenintegral aus Gl. (6.25) wird durch die
Abmessungen des Biegebalkens aufgeltst.

(6.26)

h/2
(Gmax4PB)m _ 2db <20max4PB Y)m dy (627)
00 DIN Vo , h o,
Omaxape\™ _ 2db (2 Opaxape\” 1 m+1 nz
( ) = ) 1] 6.28)
00 DIN Vo h oy m+1 o (6.
(Gmax 4PB)m — dbh 0max4PBm
00 DIN (m + 1) Voo™ (6.29)
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1
m+ 1) Vp\m
OoDIN = <7( q blz 0) Oy (6.30)

Beispielhaft ist ein Weibullplot der angepassten Methode mit Umrechnung nach
Gl. (6.30) in Abbildung 6.15 gezeigt.
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Abbildung 6.15: Weibullplot der Biegeversuche von SSiC. Die Versuche wurden durch die Methode der
Kleinsten Fehlerquadrate ausgewertet und durch GI. (6.30) umgerechnet. Die Weibullparameter
stimmen mit den Parametern der Auswertung nach DIN EN 843-5 iberein (vgl. Abbildung 5.8).

Die Ergebnisse der Validierungen sind in Tabelle 6.5 zusammengefasst. Die Validierung
der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate anhand des Datensatzes aus der DIN EN 843-5
sowie die Validierung anhand der einzelnen Biegeversuche fiihrte in beiden Féallen zu
Ubereinstimmung (maximale Abweichung der charakteristischen Festigkeiten ca. 2 %).
Daraus kann geschlussfolgert werden, dass die entwickelte Auswertemethode zu korrekten
Ergebnissen fuhrt. Daher wird die Methode in Kap. 6.6.2 auf die Thermoschockversuche
angewendet.

Tabelle 6.5: Vergleich der ermittelten Weibullparameter zur Validierung der Methode der Kleinsten
Fehlerquadrate anhand von durchgefiihrten Biegeversuchen und eines Referenzdatensatzes.

Datensatz Ermittlung nach Methode d. Kleinsten Fehlerquadrate
DIN EN 843-5
m [-] oo [MPa] m [-] 0o [MPa]
SSiC Biegeversuche 8 434 7 444
Korund Biegeversuche 8 263 8 263
PSZ Biegeversuche 15 436 15 439
Referenzdatensatz DIN 10 276 11 275
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6.5 Zuverlassigkeit der ermittelten Parameter

Die Weibullparameter werden wie beschrieben durch eine Minimierungsaufgabe
(Gl. (6.19), Kleinste Fehlerquadrate) ermittelt. Es werden die Parameter ausgegeben, bei
denen das Fehlerquadrat z zwischen theoretischer (Z) und spannungsabhangiger
Wahrscheinlichkeit (F) am kleinsten ist, Gl. (6.21). Es lasst sich eine dreidimensionale
Flache dieser Funktion mit den Achsen x - Weibull Modul, y - charakteristische Festigkeit
und z - Wert der Minimierungsfunktion darstellen. Ein absolutes und scharfes Minimum bei
den ermittelten Weibullparametern entspricht einer genauen Bestimmung und somit einer
groRen Zuverlassigkeit der Parameter. Die Thermoschockversuche wurden hinsichtlich der
Zuverlassigkeit der ermittelten Weibullparameter gepriift. Die Prifung ergab fur alle
untersuchten Werkstoffe unabhangig von Versuchsmedium eine hohe Zuverlassigkeit der
charakteristischen Festigkeit und eine niedrigere Zuverléssigkeit der Streuung m (Abbildung
6.16). Die hohe Zuverlassigkeit der charakteristischen Festigkeit ist durch das
Vorhandensein eines absoluten Minimums und durch dessen hohe Schérfe begriindet, d. h.
eine geringe Abweichung vom Minimum in y - Richtung (o) hat eine grof3e Abweichung im
Fehlerquadrat zur Folge. Die geringe Zuverlassigkeit des Weibullmoduls ist durch die
niedrige Schérfe in Abbildung 6.16 begriindet, d. h. eine geringe Abweichung vom Minimum
in x - Richtung (m) hat nur eine geringe Anderung des Fehlerquadrates zur Folge. Der
Weibullmodul weist zwar eine geringere Zuverlassigkeit aus, ist jedoch durch das
Vorhandensein eines absoluten Minimums eindeutig bestimmbar.

Die Bestimmung der Weibullparameter ist eindeutig durchfiihrbar, wobei der Modul m im
Verhéltnis zur charakteristischen Festigkeit bei einem Stichprobenumfang von ca. 30
Proben mit einer groReren Unsicherheit belegt ist. Kleine Anderungen in den Spannungen
(durch z. B. zusétzliche Messdaten) haben kleine Anderungen in der charakteristischen
Festigkeit, aber gréRere Anderungen in der Streuung zur Folge.
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Abbildung 6.16: Minimierungsfunktion der Fehlerquadrate von 92 Biegeversuchen an MgO - PSZ. Der
Punkt markiert das Minimum bei m =15 und 0o =369 MPa. In der linken Abbildung sind die
Fehlerquadrate z (Gl. (6.21)) als aquidistante Héhenlinien und rechts dreidimensional dargestellt.

Um den Zusammenhang zwischen Ausfallwahrscheinlichkeit F (oder theoretischer
Versagenswahrscheinlichkeit Z) und Festigkeit o linear darstellen zu kdnnen, wird o

logarithmiert und F in der Form In (ln( )) dargestellt. Die Rechenzeit zur Losung der

Minimierungsfunktion aus Gl. (6.20) wird unter Ausnutzung der Doppellogarithmierung

reduziert Gl. (6.31).
2

N
. 1 c(r t) 6.31
Qgr;; In{ In (1——Z(t])> f [ ( )
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Die Weibullparameter wurden fiir alle Biegeversuche mit Gl. (6.20) und GI. (6.31)
ermittelt und ergaben vernachlassigbare Abweichungen. Die charakteristische Festigkeit
und der Weibullmodul sind somit unabhéangig von der Logarithmierung. Die Ermittlung des
Weibullmoduls durch die Doppellogarithmierung zeigt kein scharferes Minimum und ist
daher keine zuverlassigere Methode zur Bestimmung der Weibullparameter (Abbildung
6.17).
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Abbildung 6.17: Doppelt logarithmische Minimierungsfunktion der Fehlerquadrate von 92
Biegeversuchen an MgO - PSZ. Der Punkt markiert das Minimum bei m = 15 und o, = 369 MPa. In der
linken Abbildung sind die Fehlerquadrate z als logarithmierte &quidistante Hohenlinien und rechts
dreidimensional dargestellt.

Da die Ermittlung der Weibullparameter durch Logarithmierung und die Methode der
Kleinsten Fehlerquadrate zu keinem anderen Ergebnis und zu keiner verbesserten
Zuverlassigkeit des Ergebnisses fuhrt, wird diese Methode im Folgenden nicht angewandt.

6.6 Ergebnisse der angewendeten Versagenskriterien

Die Ergebnisse der Thermoschockversuche an den Versuchswerkstoffen hinsichtlich der
verschiedenen Auswertemethoden und Versagenskriterien werden nachfolgend
zusammengefasst und diskutiert.

6.6.1 Energiebetrachtungen

Die elastisch gespeicherte Energie zum Bruchzeitpunkt ist neben dem
Spannungszustand ein mogliches Kriterium, um die Belastung bei eintretender Schéadigung
zu quantifizieren. Sie wird durch Integration der lokalen Energiedichte Uber das
Probenvolumen zum Zeitpunkt des Probenbruches (Kapitel 5.2.6) ermittelt.

Die elastisch gespeicherte Energie wahrend eines Thermoschockversuches wurde in
Kapitel 5.2.6 theoretisch hergeleitet. Sie wurde als Funktion der Versuchszeit von realen
Thermoschockversuchen aus den Messdaten sowohl aus der radialsymmetrischen
Betrachtung (unter Vernachlassigung des Lasersports), als auch aus der FEM-Simulation
(unter Berlcksichtigung des Laserspots) berechnet (Abbildung 5.34). Der Verlauf der
Energiefunktion Uber das Probenvolumen ist in beiden Fallen vergleichbar. Die
Temperaturiiberhéhung durch den Laserspot wirkt sich messbar, jedoch nicht mafRgeblich
auf die Gesamtenergie aus. Die Betrachtung der lokalen Energiedichte weist hingegen eine
Energiedichteiibernéhung auf (Abbildung 6.18). Diese Uberhéhung der lokalen
Energiedichte kann auf die Berechnungsvorschrift aus Gl. (5.4) zuriickgefiihrt werden.
Druckspannungen in einer Spannungskomponente der Spur der Spannungsmatrix, durch
den Laserspot verursacht, gehen in die Berechnung der Energiedichte quadratisch ein. Die
Berechnung der dreidimensionalen Energiedichte beinhaltet folglich einen signifikanten
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Anteil an Druckspannungen, die wie Zugspannungen positiv in die Energiedichte eingehen.
Die elastisch gespeicherte Energie stellt als Gesamtenergie ein mdgliches
Versagenskriterium dar und wird (analog zur Thermoschockspannung Ors)
Thermoschockenergie Ws genannt.

Wrs(r,8) = W(r, 6, tg) (6.32)
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Abbildung 6.18: Energiedichte als Funktion des Probenradius zum Bruchzeitpunkt eines SSiC
Thermoschockversuches.

Die Energien der Thermoschockscheiben zum Zeitpunkt des Probenbruches, ermittelt
durch die radialsymmetrische Berechnung sowie durch die FEM-Simulation, sind in Tabelle
6.6 zusammengefasst. Wie bei der Thermoschockfestigkeit sind die Mittelwerte der
gespeicherten Energien der Thermoschockscheiben, bedingt durch die Berilicksichtigung
des Laserspots, bei der Finiten Elemente Analyse etwas hoher, als die Energien der
radialsymmetrischen Auswertung. Allerdings bewegen sich die Unterschiede in der
GrolRenordnung der Standardabweichung der Mittelwerte. Die Versuche im
Umgebungsmedium Luft weisen unabhangig von der Auswertemethode eine geringere
Energie auf, als Versuche im Vakuum. Ursé&chlich dafur ist die Warmeabfuhr (Konvektion)
durch das Umgebungsmedium.

Tabelle 6.6: Mittelwerte sowie Extremwerte der elastisch gespeicherten Energien Wrs der
Thermoschockversuche von SSiC an Luft und in Vakuum fir die radialsymmetrische und
zweidimensionale Betrachtung.

Radialsymmetrie Finite Elemente Methode
Medium Vakuum Luft Vakuum Luft
Wrs Mittelwert [mJ] 31+4 264 344 29+5
Min [mJ] 21 18 23 17
Max [mJ] 35 32 39 35
Anzahl der Versuche 25 23 25 23

Im Folgenden wird als neuer Ansatz eine statistische Analyse der elastisch
gespeicherten Energie durchgefuhrt und als Methode der ,2D-elastisch gespeicherten
Energie* bezeichnet. Wie bei der Spannungsbetrachtung kann ein Weibullplot die
Parameter Ausfallwahrscheinlichkeit und Energie darstellen. Durch diesen Plot kénnen
analog zum bekannten Weibullplot die Weibullparameter m und W, dargestellt werden. Wie
schon diskutiert, stellt die Energie als Mal3 fiir die Belastung eines Volumens keine géangige
GroRe dar. Daher hat die Betrachtung der Energie in dieser Arbeit nur informativen
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Charakter. Es war jedoch moglich, die Energie mit der Bruchflache einer
Thermoschockscheibe zu korrelieren (Abbildung 5.37).
6.6.2 Zusammenfassung der Versagenskriterien und Auswertemethoden

In Tabelle 6.7 sind die in dieser Arbeit verwendeten Versagenskriterien
zusammengefasst.

Tabelle 6.7: Zusammenfassung der Versagenskriterien.

Nr. | Versagenskriterium

I. | Maximale Tangentialspannung unter Verwendung der Radialsymmetrie zum
Zeitpunkt des Probenbruches (Kapitel 5.2.5)

Il. | Gesamte Tangentialspannungsfunktion unter Verwendung der Radialsymmetrie zum
Zeitpunkt des Probenbruches (Kapitel 6.3.1)

[ll. | Hallkurve der Tangentialspannungsfunktion aus dem Il. Kriterium (Kapitel 6.3.2)

IV. | Hullkurve der 2D-Tangentialspannungsfunktion unter Verwendung der FEM (Kapitel
6.3.4 bis Kapitel 6.3.6)

V. | Elastisch gespeicherte Energie unter Verwendung der Radialsymmetrie zum
Zeitpunkt des Probenbruches (Kapitel 5.2.6)

VI. | 2D-elastisch gespeicherte Energie unter Verwendung der FEM zum Zeitpunkt des
Probenbruches (Kapitel 6.6.1)

Das Kriterium | ist Stand der Technik und wird in der DIN EN 843-5 auf Biegeversuche
angewendet. Das Il. Kriterium stellt eine maRRgebliche Erweiterung dieses Kriteriums auf
Versuche mit inhomogener Spannungsverteilung zum Zeitpunkt des Probenbruches dar.
Dieser ,Schritt” stellt einen erheblichen rechentechnischen Aufwand dar. Kriterium Il wird
durch die Bericksichtigung der zeitlichen inhomogenen Belastungen zu Kriterium il
erweitert. Da Kriterium Il somit auch die Erweiterung von | auf Il beinhaltet, wird auf die
separate Anwendung des Il. Kriteriums verzichtet.

Um nicht symmetrische Spannungszustande auszuwerten, wurde eine FE Rechnung an
den SSIiC Proben durchgefihrt. Das Ill. Kriterium wurde auf den so ermittelten
zweidimensionalen Spannungszustand angewendet (Kriterium V). Aus experimenteller und
statistischer Sicht ist Kriterium 1V dasjenige mit der hdchst méglichen Genauigkeit, da der
gesamte in der Probe vorliegende Spannungszustand und die statistische Auswertung die
ortlich und zeitlich inhomogene Belastungssituation inklusive der Durchlaufer beriicksichtigt.
Es ist also davon auszugehen, das Kriterium 1V die genauesten Werte fir m und oy liefert.

In Tabelle 6.8 sind die Ergebnisse fir m und oo unter Verwendung der vorgestellten
Kriterien sowie die verwendeten statistischen  Auswertemethoden fur alle
Versuchsmaterialien und Versuchsmedien zusammengefasst.

Die Energiebetrachtung als VersagensgréRe wurde im vorangegangenen Abschnitt
diskutiert und wird zum Vergleich ebenfalls tabellarisch aufgefiihrt. Kriterium V stellt die
radialsymmetrische Belastung dar, Kriterium VI die zweidimensionale Erweiterung.

Die Auswertung der Thermoschockversuche anhand der MLH-Methode und des
Kriteriums 1. stellt eine einfache und schnelle Methode zur Auswertung von
Thermoschockversuchen dar. Durch die Annahme einer konstanten Spannung und eines
konstanten Prifvolumens wird jedoch in allen Féllen die Streuung unter- sowie die
Festigkeit Giberschatzt (vgl. Kriterium 1V). Das Ergebnis ist also nicht konservativ.
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6 Weiterentwicklung der Auswertung von Thermoschockversuchen

Das Kriterium Il mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate berticksichtigt den
inhomogenen Spannungsverlauf Giber den Ort und die Zeit sowie die Durchlaufer und ist
daher genauer jedoch aufwendiger als das Kriterium |. Durch die Annahme einer
radialsymmetrischen Spannungsverteilung wird die Spannungsuberhthung des Laserspots
nicht berticksichtigt. Diese Auswertung fuihrt zu konservativen Festigkeiten und Streuungen
hinsichtlich der MLH-Methode und des I. Kriteriums (bis auf die Streuung von
AlL,O3/Ti(O, C)-ZrOy). In Abbildung 6.19 bis Abbildung 6.22 sind die Ergebnisse der
Weibullauswertung mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate und dem lIl. Kriterium fiir
jeden untersuchten Werkstoff dargestellt.

Eine Auswertung des Spannungszustandes der SSiC Versuche durch eine FE-
Rechnung mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate und des Kriteriums 1V beschreibt
das Thermoschockverhalten detailliert. Die so ermittelten charakteristischen Festigkeiten
liegen Uber der konservativen Methode (lll.) und unter der einfachen Methode (l.). Die
Streuungen sind analog zur konservativen Methode.

FEM Rechnungen (Kriterium IV) wurden aufgrund des Rechenaufwandes nur fir die
SSiC Versuche in Vakuum und Luft durchgefihrt.

Tabelle 6.8: Zusammenfassung der Versagenskriterien und statistische Auswertemethoden fur die
verwendeten Werkstoffe und Umgebungsmedien.

Versagens- Werkstoff Methode zur Ermittlung der Weibullparameter
kriterium Maximum-Likelihood | Kleinste Fehlerquadrate
Vakuum Luft Vakuum Luft
m / 0g m/ 0g m/ g m/ g
[-[V[MPa] | [-/[MPa] | [-J/[MPa] [-/[MPa]
SSiC 10/895 | 11/862 / /
l. PSz 71641 8/584 / /
max ogg (T, tp) Korund 4/382 | 4/392 / /
Al;O3/Ti(O,C)-ZrO- 10/ 444 / / /
1. ogg (T, tg) / nicht berechnet
SSic / / 6 /760 9/725
m PSZ / / 6/516 6/494
MaXoststs %001t | Korund / / 41329 31319
Al;O3/Ti(O,C)-ZrO- / / 17 /387 /
IV. maxo<st, 0o (T, 6,t) | SSIC / / 6/825 8/820
Energiebetrachtungen m/Wo m/ Wo
[-]/[mJ] [-]/[mJ]
V. W (1, tg) SSiC / / 6/35 9/30
VI. W (T, 6, tg) SSic / / 6/38 8/30

Nachfolgend sind die Ergebnisse, ermittelt mit der Methode der Kleinsten
Fehlerquadrate und dem Kriterium lll, in Abbildung 6.19 bis Abbildung 6.22 dargestellt.
Zusatzlich wurde der Werkstoff SSiC mit der gleichen Methode und dem Kriterium IV
ausgewertet (Abbildung 6.23).
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Die Auswertung der vier Versuchswerkstoffe ergibt verschiedene Weibullparameter. In
allen Fallen liegen die einzelnen Datenpunkte der Thermoschockspannungen in den
Vertrauensbereichen und um die Weibullgeraden, was hinsichtlich des Probenumfangs und
der Streuung fir die Weibullstatistik als Auswerteroutine spricht. In keinem Fall treten
unrealistisch grof3e Abweichungen von der Weibullgeraden auf.

In der Abbildung 6.23 ist das Ergebnis der Weibullauswertung mit der Methode der
Kleinsten Fehlerquadrate und dem IV. Kriterium aus der FE Simulation an SSiC dargestellt.
Durch die Beriicksichtigung der Spannungstiberh6hung des Laserspots in dieser Methode
kann eine sichere Thermoschockfestigkeit ausgegeben werden, da der tatséchliche
Spannungszustand erfasst wird. Der erhdhte Rechenaufwand resultiert in einer héheren
charakteristische Festigkeit im Vergleich zum Kriterium Ill aus Abbildung 6.19.
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Abbildung 6.19: Weibull-Plot der Thermoschockversuche an SSiC. +- Versuche an Luft, e-\Versuche in
Vakuum. Die Berechnung erfolgte mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate und Kriterium II1.

117



6 Weiterentwicklung der Auswertung von Thermoschockversuchen

ors[N/mm?]
300 350 400 450 500 600
2. ‘ m=6 ‘
1 0o =494 MPa Lo5
80

0 & +60
= 3 40
2 -1.+
| oo =516 MPa 20 —
< —2 m=6 X
< 10 ©
£
£ -3.

-4+

-5.+

—-6. t

5.6 57 5.8 5;9 6. 6.1 6.2 6.3 6.4 6.5
In((I'Ts)

Abbildung 6.20: Weibull-Plot der Thermoschockversuche an PSZ. +- Versuche an Luft, e-Versuche in
Vakuum. Die Berechnung erfolgte mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate und Kriterium IIl.
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Abbildung 6.21: Weibull-Plot der Thermoschockversuche an Korund. +- Versuche an Luft, e-Versuche
in Vakuum. Die Berechnung erfolgte mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate und Kriterium IIl.
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Abbildung 6.22: Weibull-Plot der Thermoschockversuche in Vakuum an Al,O3/Ti(O,C)-ZrO,. Die
Berechnung erfolgte mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate und Kriterium 111
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Abbildung 6.23: Weibull-Plot der Thermoschockversuche an SSiC durch Simulation der Spannungen
aus dem 3D-Temperaturprofil. + sind Versuche an Luft, ® - Versuche in Vakuum. Die Berechnung
erfolgte mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate und Kriterium V.

Eine wissenschaftliche und detaillierte Auswertung von Thermoschockversuchen durch
Simulation (Kriterium 1V) stellt allerdings trotz der damit ermittelten exakteren
Weibullparameter (Abbildung 6.23) einen erheblichen Aufwand dar, der nicht zur
Serienpriifung geeignet ist.

Kriterium | (mit der MLH Methode) stellt im Gegensatz zu Kriterium IV (mit der Methode
der Kleinsten Fehlerquadrate) die einfachste Art, Thermoschockversuche auszuwerten, dar.
Bei diesem Verfahren wird jedoch die charakteristische Festigkeit am Beispiel von SSiC um
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7,3 % (Vakuum) bzw. 4,5 % (Luft) und der Weibullmodul um 83 % (Vakuum) bzw. 38 %
(Luft) Uberschatzt. Eine Uberschatzung der Parameter hat fur die Bauteilauslegung bzw.
die Bauteilsicherheit negative Auswirkungen, da sie nicht konservativ ist.

Bei Kriterium Il (mit der Methode der Kleinsten Fehlerquadrate zur Ermittlung der
Weibullparameter) wird die induzierte Spannungsfunktion, die Belastung Uber der
Versuchszeit sowie evtl. vorhandene Durchlaufer beriicksichtigt. Diese Methode stellt einen
Mehraufwand bezuglich der bisher verwendeten Auswerteroutine (Kriterium | und MLH
Methode) dar. Diesem Aufwand kann durch gangige Programme, wie Mathematica oder
Matlab vertretbar begegnet werden. Der Rechenaufwand des Kriteriums lll liegt jedoch weit
unter dem des Kriteriums V. Bei einem Vergleich des Ill. mit dem IV. Kriterium werden fir
die Bauteilauslegung konservative Ergebnisse ermittelt. Fir SSiC betragt die
Unterschatzung der charakteristischen Festigkeit 7,3 % (Vakuum) bzw. 12,1 % (Luft). Der
Weibullmodul fiihrt in beiden Féllen zu guten Ubereinstimmungen. Konservativ bestimmte
charakteristische Festigkeiten sowie sichere Streuungen fiihren zu einer risikoarmen
Bauteildimensionierung.

Die Verwendung der elastisch gespeicherten Energie, wie in Kriterium V
(radialsymmetrisch) und VI (zweidimensional), fihrt zu gleichen Weibullmodulen wie die
jeweils vergleichbaren Kriterien Il (radialsymmetrisch) und IV (zweidimensional) beziglich
der Spannungsfunktion. Die ermittelten Werte Wq aus Kriterium V und VI sind allerdings in
der Bauteildimensionierung bzw. im Maschinenbau im Allgemeinen nicht gebrauchlich und
werden mangels Vergleichbarkeit mit anderen Werkstoffen keine serienreife Anwendung
finden.

Zusammenfassend ist die radialsymmetrische Auswertung nach Kriterium Il mit der
Methode der Kleinsten Fehlerquadrate die optimale Ldsung zur serienméafligen Analyse von
Thermoschockversuchen, da die Weibullparameter mit vertretbarem Aufwand erheblich
sicherer als bisher bestimmt werden kdnnen.

6.7 Medieneinfluss

Die Thermoschockversuche an den Werkstoffen SSiC, PSZ und Korund wurden sowohl
in Vakuum als auch in Umgebungsluft durchgefuhrt. Ein Einfluss des Mediums Luft auf das
Thermoschockverhalten durch Reaktionen des Sauerstoffes oder der Luftfeuchtigkeit mit
dem Material bei Thermoschocktemperatur ist grundsétzlich denkbar [144]. Dabei kénnte
die Luftfeuchtigkeit durch hdhere Absorption des Laserstrahls auf der Probe einen Beitrag
zum schnelleren Probenbruch leisten oder durch Reaktionen des Materials bei hohen
Temperaturen z.B. an einer Inhomogenitat zur Rissinitierung filhren. Nach Entstehung
eines Risses konnte die Luftfeuchtigkeit an der Rissspitze den Rissfortschritt beeinflussen.

Die Umgebungsmedien Luft und Vakuum zeigten jedoch keinen messbaren Einfluss auf
die Thermoschockfestigkeit der untersuchten Materialien Korund und SSiC. Die
Festigkeiten unterscheiden sich um jeweils drei Prozent (Abbildung 6.19 und Abbildung
6.21), was nicht signifikant ist. PSZ zeigt einen scheinbaren Anstieg der
Thermoschockfestigkeit beim Test in Vakuum um neun Prozent (Abbildung 6.20). Ein Trend
lasst sich jedoch daraus nicht ableiten.

Eine mogliche Ursache des fehlenden Einflusses von Sauerstoff und Luftfeuchtigkeit auf
die Versuchsergebnisse ist die geringe Diffusionszeit. Da Thermoschockversuche in sehr
kurzer Zeit (0,2 bis 2 s) ablaufen, diffundiert nur wenig Luftsauerstoff oder Luftfeuchtigkeit
an die vorhandenen Inhomogenitaten. In jedem Fall ist der Einfluss des
Umgebungsmediums auf die Festigkeit kleiner als die statistische Streuung und somit mit
Thermoschockversuchen nicht nachweisbar. Des Weiteren konnte in Kapitel 5.3 gezeigt
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werden, dass der Bruchort nicht der Ort der maximalen Temperatur zum Bruchzeitpunkt
(Laserspot) ist, sondern in radialer Richtung vor dem Laserspot (Ort der maximalen
Spannung) liegt. Das hat zu Folge, dass der Rissstart trotz der Abhangigkeit von der
Thermoschock-Plateautemperatur durch die damit verbundene induzierte Spannung bei
Raumtemperatur stattfindet. Dadurch werden die temperaturabhéngigen
Diffusionsprozesse an der entstandenen Rissspitze weiter verlangsamt.

Bei thermischen Ermidungsversuchen kdnnte das Umgebungsmedium jedoch einen
Einfluss auf die Festigkeit haben, da die Diffusionszeit, bedingt durch die langere
Versuchsdauer, groRer ist und die gesamte Thermoschockscheibe am Ende jeder
Einzelbelastung (ohne Bruch) die Plateautemperatur aufweist. Der irgendwann zu wachsen
beginnende Ausgangsriss unterlage somit einer langeren Diffusionszeit sowie einer
héheren Temperatur.

Die elastisch gespeicherten Energien von Versuchen in Vakuum sind um 10 % hdher,
als die Energien der Versuche an Luft (Tabelle 6.6), was jedoch durch die Abkihlung durch
Konvektion bei Versuchen in Luft erklart werden kann. Die Energiebetrachtung liefert somit
keinen weiteren Beitrag zur Analyse des Medieneinflusses bei Thermoschockversuchen.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Es wurden Thermoschockuntersuchungen an drei handelsiblichen keramischen
Materialien (SSiC, PSZ, Korund) sowie an dem neu entwickelten Material Al,O3/Ti(O,C)-
ZrO, durchgefiihrt. Der Ausgangszustand der Versuchswerkstoffe wurde hinsichtlich
Mikrostruktur, mechanischen, thermischen und optischen Eigenschaften charakterisiert. Die
verwendeten Werkstoffe sind in ihren optischen und thermischen Eigenschaften derart
gegensatzlich, dass die vielseitige Anwendung der Laserthermoschockmethode hinsichtlich
ihrer Realisierungsmdglichkeiten und -grenzen gezeigt werden konnte.

Die Realisierung eines zum Probenbruch notwendigen induzierten
Temperaturgradienten mittels Nd:YAG-Laserstrahlung war fir die untersuchten Werkstoffe
in einer Zeit von 0,2 bis 2 s mdglich. Dabei wurde ein Laserspot mit bis zu 1 kW
Laserleistung spiralférmig von der Mitte beginnend Uber die Probenoberflache bis zum
Rand gefuhrt, wobei sich ein radialsymmetrisches Temperaturprofil ausbildete. Zur in situ
Temperaturmessung wurde eine Hochfrequenz-Infrarotkamera verwendet. Diese
Messtechnik erfordert eine temperaturabhéngige Kalibrierung fur jeden Versuchswerkstoff.
Da einige der verwendeten Werkstoffe fur Warmestrahlung transparent sind, wurde in
dieser Arbeit eine universelle Kalibriermethode entwickelt, welche die benannten Probleme
berlicksichtigt. Die anschlieBende orts- und zeitaufgeloste Bestimmung der
Temperaturverteilung erforderte neben der Kalibrierung zahlreiche Korrekturen der
Rohdaten hinsichtlich verschiedener Rauscheffekte und messtechnischer Probleme, wie
Streustrahlung, des nicht senkrechten Messwinkels der Kamera und der extrem guten
Warmeleitung von SSiC. Der Zeitpunkt des durch die Bestrahlung induzierten
Probenversagens konnte exakt mit Hilfe von Schallemission detektiert werden.

Nach Vorliegen des kompletten Temperaturverlaufes als Funktion des Ortes und der Zeit
konnten Berechnungen des Spannungszustandes sowie der in der Probe gespeicherten
elastischen Energie durchgefuhrt werden. Die Energie zum Bruchzeitpunkt korreliert mit
den verschiedenen auftretenden Bruchmustern. Die lokale Energiedichte zum Zeitpunkt
des Probenbruches zeigte, dass der Bruchursprung mit dem Ort der lokalen
Spannungsiiberhéhung Ubereinstimmt. Diese Spannungsiiberhéhung als Folge der
Temperaturiiberhéhung ist rAumlich von dem Ort des Laserspots getrennt.

Diese Uberhdhung im radialsymmetrischen Spannungsprofil konnte durch eine Finite-
Elemente Berechnung genauer untersucht werden. Beide Belastungsdarstellungen
wéahrend eines Thermoschocks - die Radialsymmetrie bzw. die FEM Betrachtung - wurden
anschlieRend einer statistischen Analyse unterzogen.

Die als Stand der Technik anerkannte Weibullstatistik wurde auf die speziellen
Anforderungen eines Thermoschockversuches angepasst, indem zur Ermittlung der
Weibullparameter die Methode der Kleinsten Fehlerquadrate verwendet wurde. Die
Spannungsverteilung als Funktion der Zeit und des Ortes einer Probe ist im Gegensatz zum
Vier-Punkt-Biegeversuch im Thermoschockversuch inhomogen. Diese zeitabhéngigen
Spannungsfunktionen konnten in eine zweiparametrige Weibull-Funktion implementiert
werden. Die Berucksichtigung von nicht gebrochenen Proben, sog. Durchlaufern, und die
Erstellung von Vertrauensbereichen wurde durch die Weibullanalyse realisiert. Die
Ermittlung der Weibullparameter wurde unter anderem durch den in der DIN EN 843-5
vorhandenen Datensatz validiert und durch eine Zuverlassigkeitsanalyse abgesichert.

Durch das Vorliegen der orts- und zeitabh&ngigen Temperaturverteilung und daraus
folgend die berechenbare Spannungs- und Energiedichteverteilung konnten mehrere
versagensbestimmende Kriterien hinsichtlich der auftretenden inhomogenen Belastung
vorgestellt und diskutiert werden. Mogliche Bruchkriterien sind:
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I Maximale Tangentialspannung unter Verwendung der Radialsymmetrie zum
Zeitpunkt des Probenbruches (ein Wert),

Il. Gesamte Tangentialspannungsfunktion unter Verwendung der Radialsymmetrie
zum Zeitpunkt des Probenbruches (Spannungsfunktion eindimensional),

Il. Hullkurve der Tangentialspannungsfunktion aus dem |Il.  Kriterium
(Spannungsfunktion eindimensional tber die Zeit) und
V. Hullkurve der 2D-Tangentialspannungsfunktion unter Verwendung der FEM

(Spannungsfunktion zweidimensional tiber die Zeit).

Die orts- und zeitaufgelosten Temperaturdaten ermdoglichen zusatzlich zur
Spannungsanalyse eine Berechnung der in der Probe gespeicherten elastischen Energie.
Daraus ergeben sich zwei weitere Bruchkriterien:

V. Elastisch gespeicherte Energie unter Verwendung der Radialsymmetrie zum
Zeitpunkt des Probenbruches und
VL. 2D-elastisch gespeicherte Energie unter Verwendung der FEM zum Zeitpunkt

des Probenbruches.

Die letztgenannten Kriterien filhren zu Ubereinstimmenden Ergebnissen, liefern jedoch
neben dem Weibullparameter m (Streuung) eine charakteristische Energiedichte Wy anstatt
der charakteristischen Festigkeit oo. Diese Parameter (m, Wy) eignen sich zwar zur
Auslegung von Bauteilen hinsichtlich Temperaturwechselbelastung, sie sind jedoch in der
Industrie unbekannt und werden wegen mangelnder Vergleichswerte in der Literatur
vermutlich nicht verwendet. Daher wurden die Spannungskriterien | bis IV naher betrachtet.

Das einfachste und schnellste Auswertekriterium | fiihrt zu einer Uberschatzung der
Weibullparameter. Das detaillierteste und aufwendigste Kriterium 1V liefert exakte
Parameter der Weibullverteilung. Das geeignetste Kriterium, um Thermoschockversuche
hinreichend genau mit vertretbarem rechentechnischem Aufwand serienmafiig auswerten
zu koénnen, ist das Kriterium IIl.

Dies wurde am Beispiel von vier Werkstoffen gezeigt. Die ermittelten Parameter (m, o)
sind geeignete AuslegungsgrofRen fiir Bauteile unter Thermoschockbedingungen. Im
Gegensatz dazu ist die Festigkeit aus dem Vier-Punkt-Biegeversuch oo 4ps Und der daraus
berechnete Thermoschockgitewert R nur als Trend bzw. SchatzgréRe geeignet. Beide
Parameter (0o 4ps, R) treffen keine detaillierte Aussage Uber das Verhalten von Werkstoffen
unter Thermoschockbelastung.

Zusatzlich zur Bestimmung der Thermoschockfestigkeit und deren Streuung wurde der
Einfluss des Umgebungsmediums Luft auf die Weibullparameter untersucht. Die
verwendeten Medien Vakuum und Luft haben keinen messbaren Einfluss auf das
Thermoschockverhalten. Der nicht nachweisbare Einfluss von Sauerstoff und
Luftfeuchtigkeit auf die Rissausbreitung ist auf die extrem kurze Versuchszeit und die damit
verbundenen niedrigen Diffusionsraten zuriickzufiihren. Des Weiteren wurde festgestellt,
dass der Bruchursprung jeder Probe trotz Temperaturgradient im kalten Randbereich zu
finden war, was die Diffusion bzw. die Reaktion von Sauerstoff und/oder Luftfeuchtigkeit
zusétzlich erschwert.

Thermoschockversuche durch Infraroterwédrmung wurden bereits durch Schneider [1]
und Knoblauch [2] realisiert. Die Erwdrmung von Thermoschockproben mit Hilfe von
Laserstrahlung konnte durch Rettig [4] entwickelt werden. Die vorgelegte Arbeit basiert auf
den von Rettig gelegten Grundlagen zur Realisierung laserinduzierter
Thermoschockexperimente. Die Laserthermoschockversuche von Rettig verursachten
durch dessen technisch bedingte, langsame Temperatureinbringung einen schwachen
Temperaturgradienten. Die eindimensionale Temperaturauflésung in dessen Arbeit
vernachlassigt Inhomogenitaten im Temperaturprofil durch den Laserspot. Die bisher
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7 Zusammenfassung und Ausblick

vorhandenen Mdglichkeiten hinsichtlich des Laser-Thermoschocks wurden in folgenden
Punkten grundlegend erweitert:

e  Probenerwarmung:
Die Erwarmung kann kontinuierlich und in einer Zeit zwischen 0,2 und 2 s
realisiert werden. Es gibt keinen zweiten Erwarmungszyklus, sodass
unterkritisches Risswachstum nahezu ausgeschlossen werden kann.

e  Temperaturprofil:
Das entstandene Temperaturprofil kann durch pyrometrische Messungen in
guter Genauigkeit bestimmt und ausgewertet werden. Die
Temperaturbestimmung erfolgt auf der gesamten Probenoberflache, somit ist
der Einfluss des Laserspots messbar.

e universelle Anwendbarkeit:
Die Erwarmung und die Temperaturmessung kann fur Keramiken mit optisch
und thermisch stark variierenden Eigenschaften realisiert werden.

e Medieneinfluss:
Ein Einfluss von Umgebungsmedien auf das Thermoschockverhalten kann
untersucht werden.

e  Statistik:
Die statistische Auswertung wurde an die Anforderungen von
Thermoschockversuchen angepasst.

e Energiebetrachtung:
Die in einer Probe gespeicherte elastische Energie wahrend des Versuches
kann mit Bruchmustern korreliert werden.

e  Akustik:
Die Schallemissionsmessungen wahrend des Thermoschockversuches sind
mdglich, das Potential dieser Methode ist aber noch nicht ausgeschopft.

Zukunftig kénnten weitere Untersuchungsschwerpunkte auf andere Medien und/oder
zyklische Thermoschockbelastungen gelegt werden. Ermidungsversuche mit 10* Zyklen
sind bereits in Vorversuchen realisiert worden und eine aktive Kihlvorrichtung der zyklisch
zu belastenden Proben wurde in die Anlage integriert [145].

Thermoschock oder thermische Ermidung rufen in jedem Fall einen Probenbruch an
einem Ort bei Raumtemperatur hervor. Ein Vorheizen der Probe auf eine erhdhte
Ausgangstemperatur wirde den Umstand der temperaturabhéngigen Festigkeit und den
Einfluss von Umgebungsmedien auf das Thermoschockverhalten beriicksichtigen.

Thermoschockuntersuchungen an  Verbundwerkstoffen mit richtungsabhangiger
Festigkeit und Streuung koénnten durchgefiihrt und in die Weibullstatistik implementiert
werden. Tests an Thermal Barrier Coatings (TBC) aus aktuellen Forschungsprojekten [146,
147] oder an Baustoffen zur Visualisierung von Transport- und Schadigungsprozessen
[148-151] sind ebenso realisierbar wie Untersuchungen von optischen Beschichtungen der
Dunnschichttechnologie und wurden im Rahmen von Industrie- bzw. Forschungsauftragen
bereits durchgefihrt.

Bei den in dieser Arbeit durchgefuhrten Versuchen, bei Untersuchungen an
Verbundwerkstoffen sowie bei thermischen Ermidungsexperimenten kann die
Schallemissionstechnik wichtige Hinweise auf eine entstandene Schédigung liefern. Durch
schnellere Aufzeichnungsgerate fir Laufzeitmessungen koénnte der Bruchort mit der
infrarotgemessenen Temperatur korreliert werden.
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Anhang 1: Weibull Darstellung der durch den Biegeversuch ermittelten Festigkeiten von SSiC. Die
charakteristische Festigkeit betragt 434 MPa und der Weibull Modul 8.
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Anhang 2: Weibull Darstellung der durch den Biegeversuch ermittelten Festigkeiten von Zirkonoxid. Die
charakteristische Festigkeit betragt 436 MPa und der Weibull Modul 15.

134



Anhang

asp[MPa]
210 225 250 275 300
1.5+ L
+95
80
u;.: 0 60
- 40 <
= : =
z-15 P 20 ™
l‘:’ .
oo = 263 MPa r10
-3.- m=9
45 ;
53 5.45 5.6 575
In(o4pp)

Anhang 3: Weibull Darstellung der durch den Biegeversuch ermittelten Festigkeiten von Korund. Die
charakteristische Festigkeit betragt 263 MPa und der Weibull Modul 9.
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Anhang 4: Weibull Darstellung der durch den Biegeversuch ermittelten Festigkeiten von Al,O4/Ti(O,C)-
ZrO,. Die charakteristische Festigkeit betragt 490 MPa und der Weibull Modul 9.
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Anhang 5: Thermomoschockversuch von SSiC in Vakuum bei 400 W Laserleistung. Die
Probe ist 322 ms nach Versuchsbeginn gebrochen. Die Aufnahmen sind Rohbilder der HF -
IR Kamera in Digits mit einer Auflésung von 128 x 128 Pixel.
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Anhang 6: Hullkurven der Tangentialspannung aus der FE-Rechnung von SSiC
Thermoschockversuchen in Vakuum fiir Probe 1 bis 25.
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Anhang 7: Hullkurven der Tangentialspannung aus der FE-Rechnung von SSiC
Thermoschockversuchen in Luft fir Probe 1 bis 23.
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