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1 Einleitung

Die Gruppe der Hochleistungskeramiken fasst diejenigen keramischen Strukturwerkstoffe
zusammen, deren Festigkeits- und Rissausbreitungsverhalten mafgeblich durch mikrostruk-
turabhangige Verstarkungsmechanismen bestimmt werden. Wichtige Vertreter sind Alumini-
umoxid (Al,O3) und Siliziumnitrid (SizN4). Die Haufigkeit der Anwendungen keramischer
Strukturwerkstoffe ist nach wie vor nicht vergleichbar mit der von metallischen Werkstoffen.
Die Grinde dafir liegen vor allem in den nachteiligen Eigenschaften der Keramiken, wie
dem sproden Versagensverhalten und der damit verbundenen grofRen Streuung der Festig-
keiten sowie dem zeitabhangigen Versagen durch unterkritisches Risswachstum " Diese
nachteiligen Eigenschaften beeinflussen das zyklische Ermidungsverhalten maf3geblich und
erschweren die zuverlassige Auslegung keramischer Komponenten. Vor allem das Versa-
gensverhalten unter komplexen zyklischen Beanspruchungszustanden ist bisher nur unzu-
reichend untersucht. Die zur zuverlassigen Lebensdauervorhersage notwendigen Informati-
onen zum materialspezifischen Versagensverhalten stehen nur begrenzt zur Verfligung.
Ebenso sind Versagensmechanismen nur teilweise bekannt. Das Ziel der Untersuchungen
der vorliegenden Arbeit ist es, das Versagensverhalten von Al,O3; und SisN4 unter ausge-
wahlten zyklischen Beanspruchungen und Umgebungsbedingungen zu charakterisieren und
zu beschreiben. Die dargestellten Untersuchungen wurden im Rahmen des Teilprojektes C7
.Mechanische Eigenschaften ingenieurkeramischer Werkstoffe* des Sonderforschungsberei-
ches 483 ,Hochbeanspruchte Gleit- und Friktionssysteme auf Basis ingenieurkeramischer
Werkstoffe* durchgefiihrt. Das Teilprojekt wurde von Januar 2006 bis Juli 2009 geférdert und
bildete einen Teil der Projektgruppe ,Keramische Walzensysteme aus SizN4-basierten Werk-
stoffen”. Die Projektgruppe beschaftigt sich mit der Entwicklung von SizN4s-Varianten und
deren Charakterisierung als Vorstufe der Anwendung von Si3;N, als Walzenwerkstoff zur Fer-
tigung von hochfesten Drahten . Neben tribologischen Beanspruchungen spielen im
Walzprozess zyklische Beanspruchungen durch den zeitlich wiederkehrenden Kontakt zwi-
schen Walzgut und Walze eine wichtige Rolle. Durch die vorliegende Geometrie der formen-
den Kaliber muss von mehrachsigen Spannungszustanden ausgegangen werden. Zusatzlich
sind hohe Temperaturen sowie Kihlschmiermittel auf Wasserbasis als Randbedingungen
gegeben Pl Zur Untersuchung des zyklischen Ermiidungsverhaltens bei den gegebenen
Randbedingungen wurde neben der SizNs-Keramik eine Aluminiumoxidvariante der Qualitat
99,7 untersucht. Diese zeigt einen stark ausgepragten zyklischen Ermidungseffekt und un-
terscheidet sich aufgrund mikrostruktureller Unterschiede deutlich im R-Kurvenverhalten von
dem der Si;N4-Keramik. Ziel der Arbeiten war es, den Einfluss der gegebenen Randbedin-
gungen aus dem Walzprozess auf die Ermidungseigenschaften unter zyklischen Lasten zu

ermitteln. Dazu wurden zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche unter Raumtemperatur- sowie
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1 Einleitung

Hochtemperaturbedingungen und unter Einfluss von Wasser durchgefiihrt. Stellvertretend flr
mehrachsige Beanspruchungszustande wurden zyklische Torsionsversuche durchgefihrt. In
Anlehnung an die ubliche Schleifbearbeitung keramischer Umformwerkzeuge wurden alle
Untersuchungen an glatten, geschliffenen Proben durchgefihrt, um das Versagensverhalten
ausgehend von naturlichen Fehlern beurteilen zu kénnen. Aufgrund des rein rissausbrei-
tungskontrollierten Versagensverhaltens keramischer Werkstoffe kamen entsprechende Me-
thoden zur statistischen Auswertung der Versuchsergebnisse zum Einsatz. Die gemessenen
Effekte sollten unter Einbeziehung der gegebenen Randbedingungen zur Ableitung differen-
zierter Ermidungsmechanismen dienen. Dabei sollten insbesondere die mikrostrukturell be-

dingten Eigenschaftsunterschiede der untersuchten Werkstoffe bewertet werden.
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2 Kenntnisstand

2.1 Bruchmechanik

Die Bruchmechanik beschreibt das Versagen von Kérpern ausgehend von Rissen . Der
entscheidende Aspekt ist hierbei die Beschreibung des Beanspruchungszustandes unter
Berlcksichtigung der vorliegenden Risslange. So kénnen bruchmechanische Zusammen-
hange unter energetischen Gesichtspunkten sowie unter Anwendung des K-Konzeptes be-
trachtet werden. Die Betrachtung bruchmechanischer Zusammenhange wurde bereits von
Wieghardt ®® im Jahr 1907 als Grundlage des Versagens elastischer Korper vorgestellt.
Ausgehend vom Paradoxon der von der angelegten Spannung unabhangigen Spannungs-
singularitat an der Spitze eines Risses formulierte Wieghardt ein Versagenskriterium, das die
Uberschreitung einer kritischen Spannung in einem kleinen Volumen eines Korpers als Ver-
sagensursache beschreibt. Diese Beschreibung von Bruchvorgdngen kam dem spéater ent-
wickelten K-Konzept bereits sehr nahe. Die Arbeit erlangte allerdings bis zu ihrer Wiederent-

deckung 1995 durch Rossmanith ! keinerlei Bedeutung.

2.1.1 Energetische Betrachtung

Die Grundlage der modernen Bruchmechanik legte Griffith ®! im Jahr 1920, indem er das
»Theorem der minimalen Energie“ auf Bruchvorgange in Festkdrpern tbertrug. Dabei ging er
davon aus, dass zum Bruch eines Koérpers der Aufwand eines minimalen Energiebetrages
notwendig ist, der im Falle eines idealen elastischen Materials der Energie der gebildeten
freien Oberflache entspricht. Der Gleichgewichtszustand eines durch spezifische Oberfla-
chenlasten belasteten elastischen Korpers ist durch die Minimierung der inneren Energie des
Gesamtsystems gekennzeichnet Die Minimierung wird durch den Bruch des Korpers er-
reicht, der als Reduktion der elastischen Energie wirkt. Gleichzeitig muss die Erhdhung der
inneren Energie des Gesamtsystems durch die Bildung freier Oberflachen bertcksichtigt
werden. Die Erhéhung der Oberflachenenergie entspricht dem Betrag an Arbeit, die zur Bil-
dung beziehungsweise Ausbreitung eines Risses erforderlich ist. Als Riss wurde eine ellipti-
sche Kavitat nach dem Vorbild von Inglis ! gewahlt, die zu einer lokalen Spannungsiiberhd-

hung flhrt.
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angelegte Spannung o

Abbildung 2.1: Unendlich ausgedehnte Platte mit elliptischer Kavitat

Ausgehend von einem elliptischen Riss in einer flachen, homogenen und isotropen Platte der
Dicke d (Abbildung 2.1) ergibt sich unter der Voraussetzung des ebenen Spannungszu-

standes (ESZ) fir die Verzerrungsenergie

2_2
nc o

8u

/4

(3—p)cosh2¢, (2.1)

mit der halben Risslange c, der Spannung o, dem Steifigkeitsmodul x und der elliptischen

Koordinate ¢, . Auflerdem geht der Zusammenhang

p=>=Y (2.2)
1+v

ein, in dem v dem Poisson-Verhaltnis entspricht. Fir einen schmalen Riss der Lange 2c

entfallt der letzte Term aus Gleichung (2.1). Somit gilt

=7Z'C20'2 _ 2.3
” (3-p) (2.3)

w

Die gesamte potentielle Energie des Systems ergibt sich zu

72'6‘2(72
Su

U steht fir die potentielle Energie der freien Oberflache, in die der Betrag der Oberflachen-

w-U = (3—p)—4cT (2.4)

spannung 7T eingeht. Daraus ergibt sich die Bedingung fiir eine Ausbreitung des Risses der

Lange 2c:

o(w-U)
oc

=0 (2.5)
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2.1 Bruchmechanik

Differenzieren von Gleichung (2.4), Einsetzen von Gleichung (2.2) sowie Ersetzen von u

durch E aufgrund der Vorgabe des Ebenen Spannungszustandes (ESZ) fuhrt nach Umstel-

lung zu dem entscheidenden Zusammenhang zwischen der Spannung o und der Risslange
2c:

2ET (2.6)
Toc

O =

In einer zweiten Verdffentlichung '™ wird die korrigierte, endgiiltige Form des Zusammen-
hangs angegeben, die bis heute die Grundlage aller bruchmechanischen Berechnungen bil-
det.

e

Q
I

Der Zusammenhang ist in dieser Form nur fir ideal sprédes Versagensverhalten gltig. Erst

die Quantifizierung plastischer Verformung im Rissspitzen- und Bruchflachenbereich durch

Orowan " '? und die Umsetzung dieser plastischen Verformung in der Bruchenergie 7,

ermoglichte die Verallgemeinerung des Griffith-Kriteriums zu

o %57, (2.8)
e

2.1.2 Linear-elastische Bruchmechanik (LEBM)

Die Linear-elastische Bruchmechanik (LEBM) dient der Beschreibung des Beanspruchungs-
zustandes an der Rissspitze eines beanspruchten Risses mit Hilfe des so genannten K-
Konzeptes. Die derartige Darstellung geht auf die Einfihrung der Bruchzéahigkeit K. als
Wurzel des Produktes der kritischen Rissausbreitungskraft G. und des Elastizitatsmoduls £
durch Ingenieure der Firma Boeing zuriick "
K.=\G.-E (2.9)
Die Rissausbreitungskraft G, auch als Energiefreisetzungsrate bezeichnet, entspricht dem
doppelten Betrag der Bruchenergie.
G.=2y, (2.10)

Eine modifizierte Griffith-Theorie wurde von Orowan ' und Irwin " (Gleichung 2.8) unab-
hangig voneinander vorgeschlagen. Die grundlegende Idee stellt dabei die Berechnung der
Brucharbeit pro Einheit der Rissausbreitung in Korrelation mit der Abnahme der elastischen

Dehnungsenergie des umgebenden Materials dar. Der Abbau der Dehnungsenergie ent-
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spricht dem Zustand, der sich durch Isolation des Systems gegen einen Energieeintrag ein-

stellt. Irwin entwickelte daraus den Spannungsintensitatsfaktor % 1°:

K =~JGE = [E2y, (2.11)

'] konnte gezeigt werden, dass das Spannungs-

Unter Nutzung von Westergaards Methode
feld im Bereich der Rissspitze vollstandig mit der Grole K beschreibbar ist. Die Kombinati-
on der Gleichungen (2.8) und (2.11) liefert die Beschreibung des Spannungsintensitatsfak-
tors in Abhangigkeit der anliegenden Spannung o und der Risslange a eines halbellipti-

schen Anrisses an einer Oberflache (Gleichung 2.12).
K =0o«rma (2.12)

Die die Rissausbreitungsgeschwindigkeit kontrollierende GréRe wird als ortsunveranderliche
Verzerrungsenergiefreisetzungsrate eingefilhrt (,fixed-grip strain energy release rate®) [,
deren Betrag unter Zugrundelegung der Umwandlung von Verzerrungsenergie in thermische
Energie als Kraft pro Dickeneinheit betrachtet werden kann. Diese Kraft entspricht dem Be-
trag der Abnahme der ortsunveranderlichen Verzerrungsenergiefreisetzungsrate mit fort-
schreitender Rissausbreitung. Daraus ergibt sich als Bedingung fiir die Anwendbarkeit von
Gleichung (2.12) ein im Vergleich zur Risslange kleiner Bereich plastischer Verformung in
Rissspitzenndhe, was Irwin als ,einigermaRen sproden Riss“ bezeichnet . Ein weiterer
grundlegender Aspekt von Irwins Arbeit ist die Beschreibung der Risséffnung ¢ in paraboli-

scher Form:

2(EGY? 8 K

S R @
Dabei beschreibt x die Laufkoordinate in Richtung der Rissausbreitung. Die parabolische
Beschreibung der Rissspitze schliel3t neben plastischen Verformungen die Betrachtung der
rissspitzennahen Region aus, in der die Bindungslosung stattfindet. Die so genannte Pro-
zesszone ist somit nominell nicht Teil der Risslange a . Eine einfache Naherung zur Be-
wertung der Rissoffnung gibt Irwin ['® mit Gleichung 2.14.

G

o~ — (2.14)
O-}’

o, steht fur eine Grenzspannung, ab der Dehnungsanderungen vor der Rissspitze messbar

werden.

2.1.3 Einfluss von Geometrie und Belastungsmodus

Samtliche Beschreibungen der Kapitel 2.1.1 und 2.1.2 sind nur fir den Fall eines Risses
senkrecht zur Flache in einer unendlich ausgedehnten Platte gliltig. Die Anderung des
Spannungszustandes an der Rissspitze in Abhangigkeit von geometrischen Bedingungen

wird mit Hilfe eines Geometriefaktors angegeben. Dieser ist von der jeweils vorliegenden
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2.1 Bruchmechanik

Rissform sowie geometrischen Randbedingungen, wie z. B. der Probenform, abhangig .

Gleichung (2.12) ergibt sich unter Berucksichtigung des Geometriefaktors zu
K =o-JaY (2.15)

Y wird Geometriefaktor genannt und beinhaltet neben der GréRe 7 die Abhangigkeit nach
Gleichung 2.16.

y:f(%J (2.16)

Die Grolke W beschreibt die Weite des belasteten Korpers in Rissausbreitungsrichtung. Zur
Beschreibung der lokalen Verteilung der Spannungsintensitat entlang eines belasteten Ris-
ses wird die Methode der Gewichtsfunktion nach Biickner '® angewandt. Dabei werden der
lokale Belastungszustand sowie die lokalen geometrischen Bedingungen integral entlang

des Risses beriicksichtigt *”. Ausgehend von Gleichung (2.12) ergibt sich

K=[h(5.94,)-o(x)ax (2.47)

mit der bruchmechanischen Gewichtsfunktion

h(x,a) £ 90 (xa) (2.18)

K oa

mit der halben Riss6ffnung 6. Die Methode wird vor allem zur Beschreibung von Effekten, die
eine Entlastung der Rissspitze beziehungsweise starke Spannungsgradienten hervorrufen,
eingesetzt %1, Zusatzlich zu den geometrischen Gegebenheiten spielt die Richtung der auf
einen Riss wirkenden Belastung eine wichtige Rolle und wird mit Hilfe des Belastungsmodus
beschrieben. In der LEBM werden drei Modi unterschieden (Abbildung 2.2), die der Bezeich-

nung des Spannungsintensitatsfaktors als Index zugeordnet werden.

\/lz . Il Il

Abbildung 2.2: Belastungsmodi

Modus | steht fir eine Belastung senkrecht zu den Rissflanken. Modus Il und Modus Il ste-
hen fur eine Belastung in der Rissflankenebene. Unterschieden wird dabei, ob die Belas-
tungsrichtung in (Modus 1) oder senkrecht (Modus Ill) zur Rissausbreitungsrichtung liegt.*

Unter der Voraussetzung von ideal sprédem Rissausbreitungsverhalten wird ein unter Modus
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Kenntnisstand

Il beziehungsweise Modus Ill oder Mixed-Modus belasteter Riss nach Cotterell ?"immer den
Zustand der Modus | Belastung anstreben und somit gemaf Griffith den Energiebetrag in
Gleichung 2.4 minimieren. Das heif3t wiederum, dass der Betrag der freiwerdenden Energie
maximiert werden muss, was durch Abknicken des Risses in schubfreie Richtung erreicht
wird. Liegen hohe Rissausbreitungsgeschwindigkeiten vor, so geht die Symmetrie der Span-
nungsverteilung durch aulere Lasten verloren und es kommt zu einer Verschiebung des
Normalspannungsmaximums zu 45 °. Dadurch entstehen zwei Symmetrieebenen, aufgrund
deren sich der weitere Rissverlauf verzweigt. Diese Asymmetrie fuhrt lokal ebenfalls zu ei-
nem Schubspannungseinfluss, der durch Abknicken in eine schubfreie Rissebene eliminiert
werden kann. In beiden Fallen ist die vereinfachte Beschreibung des Spannungszustandes
mit Hilfe der LEBM nicht méglich und es muss auf hdherwertige Terme der Reihenentwick-
lung der Spannungsverteilung nahe der Rissspitze zurlickgegriffen werden. Die Darstellung
erfolgt fir gewdhnlich in Polarkoordinaten, wie in Cotterell ?2 beschrieben. Gleichung 2.19

beschreibt die radiale Spannungskomponente des Spannungsfeldes in der Nahe einer Riss-

1
o, = %(ij ’ {5 cos[%j - cos[?ﬂ +C, cos’ ©
r (2.19)

1

Szl

r und O sind Polarkoordinaten, / beschreibt die Lange eines Risses. Die Koeffizienten C,

spitze.

bis C, charakterisieren die drei wichtigen Summanden. Der erste Term beschreibt den

Spannungsintensitatsfaktor. Der zweite Term, der so genannte T-Spannungsterm, steht fur
eine in Rissausbreitungsrichtung anliegende Zug- bzw. Druckspannung, die den Verlauf ei-
nes Risspfades vor allem bei vorliegendem asymmetrischem Spannungsfeld beeinflusst.
Solange Druckspannungen wirken, das heil3t T < 0 gilt, kehrt ein Riss in seine urspriingliche

Rissausbreitungsebene zurlick. Er kehrt nicht zuriick, sobald T als Zugspannung wirkt. Der
Betrag der T-Spannung ist nach Fett!®*! abhangig vom Verhéltnis % (vergl. Gleichung 2.16).

Im symmetrischen Spannungsfeld kontrolliert schlieRlich der dritte Term den Risspfad bei
entsprechend groBen Radien r. Diese von Cotterell *? beschriebenen Zusammenhange
gelten ausschlieBlich fiir ideal isotropes Materialverhalten. Im Falle realer Materialien kdnnen
Geflgediskontinuitdten die Zusammenhange zwischen Belastungsmodus und der maxima-
len Energiefreisetzung sowie die Kriterien fur die Stabilitdt des Risspfades bei hohen Riss-
ausbreitungsgeschwindigkeiten verschieben 4. Fiir leichte Abweichungen des Risspfades
kann jedoch eine Substitution einzelner Teile des Risspfades mit der Beschreibung des ge-

raden Risses vorgenommen werden. Die Berechnung fir infinitesimale Risse zeigt, dass die
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2.2 Versagensverhalten keramischer Werkstoffe

Bedingung der schubfreien Rissbelastung bei einem Knickwinkel von ca. 78 ° erreicht wird
4] Das heift, ein unter reiner Schubbeanspruchung aktivierter Riss wird sich in einem Win-

kel von > 70 ° zur urspringlichen Rissebene geneigt ausbreiten, vorausgesetzt es liegt ein

positives Biaxialitatsverhaltnis g = 1 V7@/ i vor.

2.2 Versagensverhalten keramischer Werkstoffe

Keramische Werkstoffe zeigen ein sprodes Versagensverhalten ohne messbare plastische
Verformung aufgrund hoher atomarer Bindungskrafte sowie geringerer Versetzungsbeweg-
lichkeit "?®l. Sie versagen ausgehend von natiirlichen Fehlern, die wahrend der Herstellung
sowie wahrend des Hartbearbeitungsprozesses entstehen #!. Diese natiirlichen Fehler kén-
nen unter mechanischer Belastung durch lokale Spannungstberhéhungen aktiviert werden
und Rissbildung initiieren. Bei weiterer mechanischer Beanspruchung folgt der Rissinitiierung
eine Rissausbreitung, die beim Erreichen einer kritischen Risslange zum Versagen fuhren
kann. Somit kann das Versagensverhalten keramischer Werkstoffe mit Hilfe der LEBM be-

schrieben werden. Die Gréle und Verteilung natirlicher Fehler bestimmen die Hohe der
Bruchfestigkeit o, und der Risszéhigkeit K,. eines keramischen Werkstoffes *®. Im Fol-
genden wird zunachst die statistische Methode vorgestellt, mit der die Verteilung und GroRe
vorhandener Fehler erfasst und beschrieben werden. AnschlieBend werden die unter me-

chanischer Beanspruchung wirksamen und versagensrelevanten Rissausbreitungsmecha-

nismen aufgezeigt.

2.2.1 Statistische Beschreibung

Zur statistischen Beschreibung mechanischer Kennwerte sprode versagender Werkstoffe
werden Methoden verwendet, die es erlauben das Verhaltnis zwischen Ausfallwahrschein-
lichkeit und Spannungsverteilung in Form charakteristischer Werte sowie dem Mal} der
Streuung der Messwerte anzugeben. Eine fir sprode keramische Werkstoffe aussagefahige
Methode der statistischen Auswertung von Festigkeitsmessungen ist die Weibull-Statistik
29271 "Sje geht davon aus, dass die Festigkeit einer Kette durch ihr schwichstes Glied be-

stimmt wird B%. Ubertragen auf die Festigkeit der Keramik fiihrt der groRte und damit bruch-

auslésende Fehler zum Versagen und bestimmt damit die Festigkeit. Es sei 7, die Uberle-
benswahrscheinlichkeit einer Kette 1 mit der Lange /, und W, entsprechend die Uberle-
benswahrscheinlichkeit einer Kette 2 mit der Lange /,, so ist die Uberlebenswahrscheinlich-
keit W, +W, einer Kette der Lange /,+/, gleich dem Produkt W,-W, mit W =1-F und der

Bruchwahrscheinlichkeit F ©%. Ubertragen auf ein Volumen V' , welches x mal groRer als

das Einheitsvolumen V ist, ergibt sich
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WW)=W(,) =exp(x-InW(V,)) (2.20)
Weibull ® entwickelte diese Gleichung durch weitere Ableitung zu
W = exp —V-{UB_G"] (2.21)
0y

mit der gemessenen Festigkeit o, und den Materialkonstanten o,, o, und m. Hierbei be-
zeichnet o, die Spannung, bei einer Bruchwahrscheinlichkeit von /' = 0, die flr keramische

Werkstoffe auf o, = 0 gesetzt wird. Die charakteristische Festigkeit o, hat eine rein statisti-

sche Bedeutung. Durch die Auftragung von ln(ln(#)) gegen In(o, ) im Weibull-Diagramm

ergibt sich die charakteristische Festigkeit bei ln(ln (ﬁ)) =0,was zu F = 0,632 fuhrt. Da-

her wird o, oft als diejenige Spannung bezeichnet, bei deren Anliegen das Material eine

Versagenswahrscheinlichkeit von 63,2 % aufweist. Der so genannte Weibull-Modul m ist ein
Malf fir die Streubreite der Messwerte und bestimmt die Steigung der Geraden im Weibull-
Diagramm. m kann demnach graphisch als scheinbare lineare Regression aus dem Weibull-
Diagramm bestimmt werden. In den meisten Fallen wird jedoch auf iterative Verfahren wie
die Maximum-Likelihood-Methode zuriickgegriffen ['. Je gréRer m ist, desto geringer ist die
Streubreite der Messwerte. Fiir keramische Werkstoffe liegt der Modul bei 5 < m <20™. In
Abbildung 2.3 ist ein Weibull-Diagramm schematisch dargestellt. Die runden Symbole stellen

Messwerte dar, die durchgezogene Linie die aus den Messwerten errechnete Weibull-

Gerade.
4 100
LL
= i
—_— "
LL =
- O
= 0 - 632 €
= (0]
£ 5
c 2
B &
=
4 0

Abbildung 2.3: Weibull-Diagramm

Liegen Stichprobenumfange von weniger als 50 Messwerten vor, wird die statistische Unsi-
cherheit in einem auf den Stichprobenumfang angepassten Wert des Weibull-Moduls ange-

geben. Er tragt die Bezeichnung m wobei der Index fir ,unbiased”, das heil’t unver-

unb ?

falscht, steht. Die Weibull-Statistik wird ebenso zur Beschreibung der Ausfallwahrscheinlich-

Seite 10



2.2 Versagensverhalten keramischer Werkstoffe

keit in Abhangigkeit von Lebensdauern eingesetzt . Die hierbei ermittelten Weibull-

Parameter sind die charakteristische Bruchzeit 7, bzw. Bruchlastspielzahl N, sowie der zyk-

lische Weibull-Modul m" . Der zyklische Weibull-Modul m" zeigt immer kleinere Werte als der
Weibull-Modul m der Festigkeitsverteilung. Die Streuung von Festigkeitsmessungen und die
des zeitabhangigen Versagens sind Uber den Rissausbreitungsexponenten n miteinander

verknupft.

mt =" (2.22)
n—2

Dabei wird von der Giiltigkeit der Annahme ausgegangen, dass Festigkeit und Lebensdauer
von der gleichen Fehlerverteilung bestimmt werden !"!. Die statistische Beschreibung der Er-
gebnisse zyklischer Ermidungsversuche erfordert die Berilicksichtigung versuchstechnisch
vorgegebener Grenzlastspielzahlen. Ebenso missen Sofortbriiche in die statistische Aus-

wertung mit einbezogen werden.

1 & . . .

N, = Ny +nN, +inN; (2.23)
0 nl +nv ; B.,i u” " Bu 217 "B,1

Gleichung 2.23 ermdglicht die Ermittlung der charakteristischen Lebensdauer unter Berlck-

sichtigung dieser Vorgaben fur eine Anzahl n, an spontanem Versagen mit N, <N, fur
eine Anzahl n, an Durchlaufern mit N, > N, = sowie fur eine Anzahl n, =n—n —n, an gul-

tigen Versuchsergebnissen mit N, <N, <N, .!"

2.2.2 R-Kurven-Verhalten keramischer Werkstoffe

Das R-Kurvenverhalten, abgeleitet aus dem englischen Sprachgebrauch der ,crack growth
resistance curve®, beschreibt die Abhangigkeit des Rissausbreitungswiderstandes von der
Anderung der Risslange "%, Das erste R-Kurven-Konzept wurde 1954 von Irwin fiir metalli-
sche Werkstoffe entwickelt ['®!. Die erste Beschreibung eines R-Kurveneffektes fiir kerami-
sche Werkstoffe erfolgte durch Hiibner . Abbildung 2.4 zeigt die schematische Darstellung

einer R-Kurve mit den wichtigsten charakterisierenden Gréflen. Aufgetragen sind der Riss-

ausbreitungswiderstand K, in Form einer Spannungsintensitat Gber der Risslangenande-

rung Aa. Die dargestellte R-Kurve beschreibt den Verlauf des Rissausbreitungswiderstan-

des bei steigender Last ausgehend von der Anfangsrisslange a,. Unterhalb der intrinsischen
Risszahigkeit K, tritt unter rein mechanischer Beanspruchung ohne Umgebungseinfluss

keine Risslangenanderung auf. Dies ist durch den vertikalen Anstieg der R-Kurve bis zu die-
sem Wert gekennzeichnet. Der weitere Anstieg der R-Kurve resultiert im Erreichen eines

Plateauwertes, der zugleich den maximalen Wert der messbaren extrinsischen Risszahigkeit

K. bestimmt.
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R-Kurve

in MPa m'?

R
N
|

Rissausbreitungswiderstand K
N
1

T T T T T T T T T T
-04 02 00 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2
Rissverlangerung Aa in mm

Abbildung 2.4: Schematische Darstellung einer R-Kurve mit charakteristischen Kennwerten

Die Abhangigkeit des Rissausbreitungswiderstandes von der Risslangendnderung wird
durch Verstarkungsmechanismen hervorgerufen, die die Rissspitze gegen die angelegte

Spannung abschirmen. Es gilt der Zusammenhang nach Munz " (Gleichung 2.24)

K, =K, +K, (2.24)

appl

K beschreibt den anliegenden Spannungsintensitatsfaktor. Der Spannungsintensitatsfak-

appl

tor an der Rissspitze K,, wird um den Betrag K, <0 reduziert. Dabei werden intrinsische

und extrinsische Verstarkungsmechanismen unterschieden. Ein klassisches Beispiel eines
intrinsischen Verstarkungsmechanismus stellt die tetragonal-monoklin Umwandlung in teil-
stabilisiertem Zirkoniumdioxid dar **. Durch diese spannungsinduzierte Phasenumwandlung
kommt es zu einem Volumensprung von 5-8 % ?®! der in der Umgebung der Rissspitze eine
unter Druckspannungen stehende Prozesszone erzeugt. Die Prozesszone sowie von umge-
wandelten Bereichen ausgehende Mikrorisse ** fiihren zu einer Erhdhung der Risszahigkeit.
Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Werkstoffe Al,O3; und SizN, zeigen R-Kurven-
Verhalten aufgrund extrinsischer Verstarkungsmechanismen. Sie wirken im Nachlauf der
Rissspitze, indem sie Teile der Rissflanken Uberbriicken #2371 Voraussetzung zur Riss-
Uberbriickung ist ein, zumindest teilweiser, interkristalliner Rissverlauf. Je héher der Anteil an
transkristallinem Rissverlauf ist, desto kleiner fallt der Plateauwert der R-Kurve aus P8, Es

werden drei Typen extrinsischer Verstarkungsmechanismen unterschieden, die im Folgen-
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2.2 Versagensverhalten keramischer Werkstoffe

den als Brucken bezeichnet werden. Elastische Brucken (intakte Ligamente) stellen Bereiche
zusammenhangenden Geflges zwischen einzelnen Rissteilen dar. Die Beanspruchung an
der Rissspitze wird um den Betrag der in den Briicken elastisch gespeicherten Energie redu-
ziert. Diese Art der Risslberbriickung ist in allen keramischen Werkstoffen mit ausgepragtem

R-Kurvenverhalten zu finden.

Abbildung 2.5: Elastische Briicke nach Kruzic ** (links) und schematisch (rechts)

Reibbricken wirken aufgrund von thermischen Fehlpassungen zwischen einzelnen, durch
Risse getrennten Kristalliten, die wahrend der Abkiihlphase des Herstellungsprozesses auf-
grund anisotroper thermischer Ausdehnungskoeffizienten der Kristallstrukturen entstehen.
Nach erfolgter interkristalliner Rissausbreitung wird die weitere Offnung des Risses durch
Reibkrafte zwischen einzelnen Kristalliten erschwert und somit die Rissspitze von der eigent-
lich anliegenden Spannung abgeschirmt. Diese Art der Rissuberbriickung dominiert in kera-
mischen Werkstoffen mit globular ausgebildeter Kornstruktur. Die Starke der Abschirmung
wird hier signifikant durch den mittleren Korndurchmesser d bestimmt. AuBerdem tritt dieses
Phanomen mit geringerer Abschirmwirkung in stangelig ausgebildeten Mikrostrukturen im

Bereich abgeldster Grenzflachen zwischen Kérnern und Sekundarphase auf.

o7

Abbildung 2.6: Reibbriicke nach Kruzic ** (links) und schematisch (rechts)

Pullout-Briicken verbinden beide Mechanismen der Rissuberbriickung und treten vor allem in
Mikrostrukturen mit hohem Streckungsgrad der Kristallitmorphologie sowie in whiskerver-
starkten Werkstoffen auf. Die lang gestreckten Kérner beziehungsweise Whisker flihren zu-

néchst zu einer elastischen Uberbriickung von Rissflanken. In Abhangigkeit der Risséffnung
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und des Lagewinkels zwischen Korn und Rissausbreitungsrichtung folgt das Versagen ein-
zelner Korner beziehungsweise Whisker. Daran anschlieBend kann ein Pullout-
Mechanismus einsetzen, der wiederum als Reibbricke zwischen den Rissflanken wirkt. Die
entstehenden Reibkrafte bestimmen die Starke der Abschirmung der Rissspitze bei weiterer
Rissverlangerung. Die Starke der elastischen Rissspitzenabschirmung wird vor allem durch
die Risszahigkeit der tberbriickenden Korner beziehungsweise Whisker bestimmt. Der Anteil
der Reibbriicken an der Rissspitzenabschirmung sinkt mit der Festigkeit der Grenzflachen

sowie dem Streckungsgrad der Kérner beziehungsweise Whisker.

Tfr /
Tr

Kbr

Abbildung 2.7: Pullout-Briicke nach Becher ™

Der Verlauf der R-Kurve wird mafigeblich durch zwei Charakteristika bestimmt, ihre Steilheit

und die Hohe des erreichten Plateauwertes. Mathematisch kann der Verlauf nach Fiinfschil-

01 mit Hilfe von Gleichung 2.25 beschrieben werden, wobei die Parameter 1, bis 1, die

ling
Steilheit der einzelnen Abschnitte beschreiben und C, bis C, die jeweiligen Amplituden. C,
beschreibt in der einfachsten Form, fir die C,,C; = 0 gilt, ein Maximum, das dem Plateau-

wert entspricht. Der Parameter C, beschreibt als y-Achsenabschnitt die intrinsische Rissza-

Aa Aa Aa
K, =CO+C1~[1—e A ]+Cz-(1—e ﬂz]+c3-(1—e ”@] (2.25)

Die Beschreibung in Gleichung 2.25 kann zwei bis vier Summanden umfassen, die verschie-

higkeit K.

den steile Bereiche im R-Kurvenverlauf beschreiben.
Beide Charakteristika, Steilheit und Plateauwert hangen messtechnisch stark von der an-
fanglichen Rissform und der verwendeten Probengeometrie ab. Au3erdem flhren verschie-

dene Anfangsrisslédngen zu entsprechend unterschiedlich hohen Betragen der Risszahigkeit

K.. In Abbildung 2.8 ist zusatzlich zum R-Kurvenverlauf in einem zweiten Koordinatensys-

tem der Verlauf des Spannungsintensitatsfaktors K aufgetragen. Die Differenz der Koor-

appl

dinatenurspriinge beschreibt die angenommene Anfangsrisslange a,. Aufgrund der Abhéan-
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2.2 Versagensverhalten keramischer Werkstoffe

gigkeit aus Gleichung 2.12 beschreibt der Verlauf K, (a) eine Wurzelfunktion. Die beiden

verschiedenen gewahlten Anfangrisslangen verdeutlichen, dass eine Erhohung der anfangli-

chen Risslange bei gleichen geometrischen Bedingungen eine scheinbar erhéhte Risszahig-

keit K, bewirkt.

= E
© o
o 44 S
= - 4 \Km langer Riss
c T
5 X
x(ﬂ
| KIC kurzer Riss
2 4
42
O | | | ! | ! |

T — 1 — 1 T T T
-06 -04 -02 00 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2

Risslangenanderung Aa in mm

Abbildung 2.8: Abhédngigkeit des Betrages der Risszdhigkeit von der Anfangsrissldnge

So liegen die Plateauwerte ausgehend von naturlichen Rissen unterhalb derer von kinstlich
erzeugten Makrorissen und es besteht eine deutlichere Abhangigkeit des Rissausbreitungs-
widerstandes von der Risslangenanderung, was sich in einer flacher ansteigenden R-Kurve
ausdriickt. ™" Das filhrt nach Hoshide *" zu {iberschatzten Bruchzahigkeiten resultierend aus

Versuchen mit kiinstlich eingebrachten Kerben.

2.2.3 Unterkritisches Risswachstum

Der Begriff unterkritisches Risswachstum beschreibt das Rissausbreitungsverhalten bei klei-
nen, statisch anliegenden Lasten, die zu Spannungsintensitaten unterhalb der kritischen
Spannungsintensitaten K. und dennoch zu einer Rissausbreitung fiihren 2. Die thermisch
aktivierte Rissausbreitung wird dabei durch Umgebungseinfliisse unterstitzt, so dass bereits
unterhalb von Kj,. Rissausbreitung vorliegt. Unter Umgebungsbedingungen stellt sich nach
Fett ** eine Schwachung der keramischen Struktur aufgrund der Beteiligung des Wasseran-

teils der Luft ein. Diese Art der Rissausbreitung wurde zundchst an Glasern *2, spater auch
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an Al,Os-Einkristallen beobachtet 4. Die Bindungsstérke der Glasstruktur ist in den meisten
Fallen schwacher als die von kristallinen Strukturen, so dass unterkritisches Risswachstum
in vielen Hochleistungskeramiken als Schadigungsmechanismus der amorphen Sekundar-
phase angesehen werden kann. Die zeitabhangige Schwachung der amorphen Sekundar-
phase fiihrt zum Phanomen der statischen Ermidung keramischer Werkstoffe, die durch
kleinste Lasten nach hinreichend langer Dauer versagen. In der Literatur werden zwei mogli-
che Mechanismen favorisiert, die das unterkritische Risswachstum kontrollieren. Zum einen
der haufiger beschriebene Mechanismus der Hydrolyse von Gefligeanteilen unter Beteili-
gung des Wasseranteils der Luft und zum anderen ein auf der hohen Permittivitdt von Was-
sermolekllen basierender Ansatz. Beide beschreiben die beobachteten Phanomene voll-
standig und schliel3en sich gegenseitig nicht aus, weshalb beide Ansatze im Folgenden Be-
ricksichtigung finden. Abbildung 2.9 zeigt eine typische Rissausbreitungskurve im Falle un-
terkritischen Risswachstums. Das Risswachstum kann in vier Bereiche unterteilt werden, die

verschiedene Stadien der unterkritischen Rissausbreitung beschreiben.

Igv

c Ig K

Abbildung 2.9: Rissausbreitungskurve fiir unterkritisches Risswachstum

Im Bereich | kommt es zur Ausbildung neuer Risse, deren Rissausbreitungsgeschwindigkeit
mit zunehmendem Spannungsintensitatsfaktor schnell ansteigt. Nach einem stetigen Uber-
gang kann der Zusammenhang von Rissausbreitungsgeschwindigkeit und Spannungsinten-
sitatsfaktor im Bereich Il mit Hilfe des Paris-Gesetzes “*! beschrieben werden. Der exponen-
tielle Zusammenhang aus Gleichung 2.26 stellt sich in einer doppeltlogarithmischen Auftra-
gung als Gerade dar.

_da

v=-——=4-K" (2.26)
dt
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A beschreibt den Rissausbreitungskoeffizienten, n den Rissausbreitungsexponenten. Der
Bereich Il ist lediglich fiir einige Glaswerkstoffe sehr ausgepragt. Hier hangt die Rissausbrei-
tungsgeschwindigkeit nicht weiter von der anliegenden Spannungsintensitat sondern von der
Diffusionsgeschwindigkeit des korrosiven Mediums ab. Fir keramische Werkstoffe ist dieser
Bereich in den meisten Fallen nicht messbar. Der Bereich IV beschreibt den Ubergang zur
instabilen Rissausbreitung, wahrend der Riss auf Rayleigh-Geschwindigkeit beschleunigt ..

Bei Anliegen einer statischen Last kann der Verlauf der anliegenden Spannung Uber der

Bruchzeit nach Munz und Fett " mit folgender GesetzmaRigkeit ausgedriickt werden:

n-2
tB:g.Gwszw.l_[jl) ’ (2.27)
O¢
mit
2 2-n

B=—" K (2.28)
AY (n-2)

Der Term in Klammern in Gleichung 2.27 entfallt fir den linearen Bereich der Rissausbrei-
tungskurve. Fiir zyklische Lastfille muss der zyklische Anteil gewichtet werden !"!. Gleichung
2.29 beschreibt den zeitlichen Verlauf der Belastung und muss numerisch bestimmt werden.

17 "
h[n, Z J:? j{&+ f(t)} dt (2.29)

m 0 o

a

Die Mechanismen, die zum unterkritischen Risswachstum fiihren, sind mit der LEBM nicht
beschreibbar. Sie laufen in der Prozesszone vor der Rissspitze ab. Barenblatt“®! und Dugda-
le 71 lieferten geeignete Ansatze zur Beschreibung der bindungsldésenden Vorgange. Auf
Basis dieser Vorstellung begriindet Fett **! den Einfluss von Wasser beziehungsweise der
Luftfeuchte auf die Rissausbreitung in keramischen Werkstoffen. Die zum Bindungstrennvor-
gang notwendige aulere Belastung hangt direkt vom Potential der Bindungsenergie ab. Der
Verlauf der Bindungskraft Fz in Abhangigkeit der Teilchenverschiebung kann mit der Diffe-

renziation eines Morse-Ansatzes nach Gleichung 2.30 beschrieben werden:
F, =4F, |:e(—85) _e(‘55):|’ (2.30)
mit der Maximalkraft /, und s als Mal® der GroRenordnung der Bindungskrafte. Die Ver-

schiebung & kann der Offnung eines Risses gleichgesetzt werden. Abbildung 2.10 stellt das
Kraft-Verschiebungsverhalten einer Bindung an der Rissspitze im Falle einer unterkritischen

Last dar.
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Abbildung 2.10: Kraft-Verschiebungsverhalten einer Bindung an der Rissspitze **!

Wird die Riss6ffnung durch die anliegende Last soweit vergroert, dass der linear abfallende
Lastverlauf den der Bindungskraft an mindestens zwei Stellen schneidet, so wird eine blei-
bende Trennung einer vorhandenen Bindung mdglich. Die bleibende Trennung wird durch
thermische Schwingungen verursacht, deren Energie mindestens dem Betrag von AU ent-
sprechen muss. Sie kann allerdings durch eine Schwingung des Betrages AW verhindert
werden. Diese Tatsache begriindet die Zeitabhangigkeit des unterkritischen Risswachstums.
Unter Einwirkung von Wassermolekulen kann die Bindungskraft zweier Teilchen betrachtlich
abgesenkt werden, was zu einer groReren Verschiebung dieser Teilchen und damit gleich-
zeitig zu frGherem Versagen der Bindung fuhrt. Dabei wirkt die Permittivitat der Wassermole-
kule auf das elektrische Feld zwischen den Teilchen. Die anziehende Kraft des elektrischen
Feldes kann qualitativ mit Gleichung 2.31 beschrieben werden “¥!:

0 1 (2.31)
"8 ge

r

g, und g, beschreiben die Ladungen der Teilchen. &, ist die elektrische Feldkonstante und
beschreibt gleichzeitig die Permittivitat des Vakuums, ¢, die Permittivitat eines vorhandenen

Molekdls. Im Falle von Wasser betragt & = 80,1 und tragt somit stark zur Reduktion der

anziehenden Kraft innerhalb einer Bindung bei. Nach Lawn ¥ wird dieser Vorgang mit dem
Aufbau neuer Bindungen durch H*- beziehungsweise OH-lonen aufgespalteter Wassermo-
lekile abgeschlossen. Diese Vorgange sind in Abbildung 2.11 am Beispiel eines Silikatgla-
ses dargestellt. Wassermolekiile diffundieren zur Spitze eines Risses und kénnen nach er-
folgter Aufspaltung der Silikatbindung SiOH-Gruppen bilden, die den bindungstrennenden
Vorgang endgiiltig irreversibel machen. Dieses Model beschreibt demnach eine noch starker

gewichtete Wirkung der Wassermolekile. Gleichzeitig wird davon ausgegangen, dass jedes
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2.2 Versagensverhalten keramischer Werkstoffe

Wassermolekul genau eine Bindung unterbrechen kann und somit eine starke Abhangigkeit
von der Menge der zur Verfiigung stehenden Wassermolekiile besteht.

|, N/

w
T— 00—

Abbildung 2.11: Unterkritisches Risswachstum am Beispiel eines Silikatglases nach Lawn 149

2.2.4 Stabiles Risswachstum
Liegen Spannungsintensitatsfaktoren oberhalb der intrinsischen Risszahigkeit K, an und

besteht gleichzeitig eine Abhangigkeit des Rissausbreitungswiderstandes K, von der vorlie-

genden Risslange, fiihrt dies zu einer stabilen Rissausbreitung ®"*¥. Voraussetzung ist, dass

der Rissausbreitungswiderstand K, in Abhangigkeit der Risslangenénderung starker an-

steigt als der durch die anliegende Belastung hervorgerufene Spannungsintensitatsfaktor

K, - Abbildung 2.12 zeigt die Verlaufe des Spannungsintensitatsfaktors K, auf Basis der

anliegenden Spannungen &

appll? und o

o appl,3 *

appl,2
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appl,3

in MPa - m"?
N
|
K. in MPa - m"

appl

K

— 7 77T
-06 04 -02 0,0 0,2 0.4 0,6 0,8 1,0 1,2

Risslangenanderung Aa in mm

Abbildung 2.12: R-Kurve und Verladufe der anliegenden Spannungsintensitét

Jeder Verlauf ist einer konstanten, anliegenden Spannung o,,» Zugeordnet. Dabei gilt

<o (2.32)

<O appl,3

o appl,2

appl,1

Der o zugeordnete Verlauf zeigt den Fall des unterkritischen Risswachstums, bei dem

appl,1

K unter Vorgabe der Anfangsrisslange a, die intrinsische Risszahigkeit K, nicht Gber-

appl,1

steigt. Es kommt nicht zur Rissausbreitung aufgrund rein mechanischer Beanspruchung oh-

ne Umgebungseinfluss. Der Verlauf in Abhangigkeit von o, ,, steht far den Fall stabiler
Rissausbreitung. Der Riss wird verlangert, solange der Rissausbreitungswiderstand K, klei-

ner ist als der Spannungsintensitatsfaktor der anliegenden Beanspruchung X, ,,. Sobald

K den Rissausbreitungswiderstand erreicht, wird die Ausbreitung des Risses gestoppt.

appl 2

In Festigkeitsuntersuchungen wird eine Belastung bei hinreichend hoher Belastungsge-

schwindigkeit stetig erhéht. Der Spannungsintensitatsfaktor der anliegenden Belastung folgt

dem Verlauf der R-Kurve bis die Tangentenbedingung nach Munz ®" (Gleichung 2.33) erfiillt

ist:

Ky _ dKy (2.33)
da da

K =K,

appl =
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2.2 Versagensverhalten keramischer Werkstoffe

Die Erfullung von Gleichung 2.33 fuhrt zur instabilen Rissausbreitung, was unter Vorausset-
zung stetig steigender Belastung dem Versagen gleichkommt und in Abbildung 2.12 durch

den o

i ZUgeordneten Verlauf visualisiert ist.

2.2.,5 Instabiles Risswachstum
Bei sofortigem Uberschreiten von F aus Gleichung 2.30 setzt instabiles Risswachstum ein.

In diesem Fall ist das Wiederherstellen von Bindungen nicht mdglich. In den meisten Fallen
ist instabiles Risswachstum mit dem Versagen eines Bauteils gleichzusetzen. Voraussetzung
ist die Erfillung von Gleichung 2.10, die das ,instabile* Gleichgewicht von Energiefreiset-

zungsrate G und Bruchenergie 2y beschreibt. Bei weiterer Rissverlangerung steigt G
schneller an als 2y, was zu einer starken Beschleunigung der Rissausbreitung fuhrt. Bis

zum Erreichen der Rayleigh-Geschwindigkeit *®! wird immer mehr Energie pro Zeit freige-
setzt. Die Rayleigh-Geschwindigkeit beschreibt die materialabhangige Grenze der Rissaus-
breitungsgeschwindigkeit. Bei sehr hohen Belastungsraten kann es aufgrund der begrenzten
Rissausbreitungsgeschwindigkeit zu starken Uberlastaufnahmen kommen ®°.. In den meisten
Fallen kann ein instabil laufender Riss nicht wieder gestoppt werden. Eine Mdglichkeit be-
steht beim Vorliegen von starken Spannungsgradienten in grof3en Bauteilen, wenn im Ver-
lauf der Risstiefenausbreitung der Rissausbreitungswiderstand durch lokale Anderung des
Spannungsintensitatsfaktors unterschritten wird. Man spricht hier vom ,pop-in-Effekt". Dieser

Effekt wird beispielsweise unter Thermoschockbeanspruchung beobachtet ™.

2.2.6 Versagen bei hohen Temperaturen

Das Versagensverhalten von Hochleistungskeramiken bei hohen Temperaturen kann in zwei
grundsatzliche Bereiche eingeteilt werden: Versagen im unteren erhohten Temperaturbe-
reich durch Rissausbreitung aufgrund rein mechanischer Belastung und Versagen im oberen
erhdhten Temperaturbereich mit Unterstiitzung einsetzender Kriechmechanismen ", Der in
dieser Arbeit untersuchte Temperaturbereich liegt unterhalb dessen einsetzender Kriechvor-
gange. Aus diesem Grund wird auf das Versagen unter Einfluss von Kriechmechanismen im
Folgenden nicht weiter eingegangen. Erhéhte Temperaturen fihren im Werkstoff zu zwei
wesentlichen Effekten, die sich erheblich auf das Versagensverhalten auswirken. Zum einen
schwingen die Atome beziehungsweise lonen innerhalb des Kristallgitters bei erhéhten Tem-
peraturen starker um ihre Gleichgewichtslage, was sich neben der Anderung ihrer Steifig-
keitseigenschaften auch auf die theoretische Festigkeit auswirkt (vergl. Abbildung 2.10). Zum
anderen werden die wahrend des Abklhlvorgangs aufgebauten Mikroeigenspannungen mit
steigender Temperatur immer weiter abgebaut, wodurch es gleichzeitig zu einer Reduktion

der wirksamen Reibkrafte an Reibbriickenelementen kommt. Je nach Temperaturbereich

werden sowohl die intrinsische Risszahigkeit K, als auch die extrinsische Risszahigkeit K.
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reduziert 2. Unter zyklischer Beanspruchung filhren diese Anderungen des Rissausbrei-
tungswiderstands zu kleineren ertragbaren Maximalspannungen sowie zu einem geringer
ausgepragten Ermidungseffekt. Die degradierbaren plastischen Brickenelemente werden
bis auf ein Minimum abgebaut, so dass es zu vollstdndigem Verlust der zyklischen Ermi-
dungseigenschaften kommen kann 2.

Als weiterer Mechanismus bei hohen Temperaturen wird die Rissausheilung von SizN;-
Keramiken beschrieben. Dabei kommt es zur Flllung vorhandener Risse mit Enstatit und
Kristobalit. Der Effekt konnte bei reinem SisN4 bereits bei 800 °C bzw. 900°C lber den An-
stieg der Festigkeit nachgewiesen werden °*>*. Gleichzeitig wurde eine erhdhte Oxidations-
rate gemessen. Weitere Untersuchungen an SizN4/SiC-Keramiken zeigen, dass Rissaushei-
len auch bei Uberlagerter zyklischer Beanspruchung ablauft und zur Festigkeitssteigerung
beitragt °°. Sogar lange Vickersrisse kdnnen iiber Rissausheilungsprozesse geschlossen

werden 87,

2.3 Zyklische Ermudung keramischer Werkstoffe

Das zyklische Ermudungsverhalten keramischer Werkstoffe beinhaltet zwei Typen von Er-
mudungsmechanismen. Der Ermidungseffekt aufgrund von wiederholter, reiner unterkriti-
scher Rissausbreitung kommt dem zeitabhangigen Versagen unter statischer Last gleich und
wird im Folgenden nicht weiter betrachtet. Der ,wahre* zyklische Ermiidungseffekt basiert auf
dem Mechanismus der zyklischen Rissausbreitung und flhrt zu einer verklrzten Lebens-
dauer verglichen mit statischen Beanspruchungen. Dieser Effekt wurde bereits in den 1970er
Jahren entdeckt und mit mikroplastischen Verformungszustanden im rissspitzennahen Be-
reich interpretiert °°¥. Erst nach der Entdeckung des R-Kurvenverhaltens durch Hiibner et
al. B wurden zum ersten Mal Degradationsvorgange an Briickenelementen im Nachlauf der
Rissspitze als Ermiidungsmechanismus in Erwagung gezogen . Es wurde festgestellt,
dass ein zyklischer Ermidungseffekt nur in polykristallinen Materialien bei interkristallinem
Rissverlauf zu beobachten ist. Mikroplastische Vorgange wurden auf Belastungen im Druck-
schwellbereich eingeschrankt und verstarkt ein Abbau friktiver Kontakte zwischen einzelnen
Kornflanken als Mechanismus favorisiert ®". Eine Ubersicht der Arbeiten bis 1987 bietet
Gratwohl 4. Er filhrt das Ermiidungsverhalten verschiedener keramischer Werkstoffe auf
Rissausbreitungsvorgange zurtick. Der eigentliche lebensdauerverkirzende Effekt wurde mit
Hilfe verschiedener Versuchsfrequenzen ermittelt. Dabei konnte ebenfalls festgestellt wer-
den, dass die Ermidungsphdnomene bei Lastumkehr besonders ausgepragt vorliegen.
SchlieRlich fiihrt eine Interpretation auf Basis der Arbeiten von Knehans und Steinbrech 1*2
zum Mechanismus der zyklischen Degradation extrinsisch verstarkter Keramiken. Der Erma-
dungseffekt auf Basis der Degradation von extrinsischen Verstarkungselementen wurde in
den friiher 1990er Jahren verstarkt betrachtet. Horibe ! untersuchte das zyklische Ermii-

dungsverhalten von nicht-umwandelnden Keramiken, darunter Si;N4 mit verschiedenen Mik-
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rostrukturen. Ein zyklischer Ermudungseffekt konnte in den Materialien festgestellt werden,
die typischerweise interkristallines Rissausbreitungsverhalten zeigen. Das interkristalline
Rissausbreitungsverhalten ist mit einer vorhandenen amorphen Sekundarphase gleichzuset-
zen, die durch Sinteradditive oder aber auch Verunreinigungen entstehen kann. Der Mecha-
nismus der zyklischen Ermidung wird als Gleichgewicht zwischen Rissausbreitungswider-
stand durch Mikrorissbildung und Rissablenkung und der anschlieRenden erneuten Aktivie-
rung der Rissausbreitung durch eine Keilwirkung im entlastenden Zyklus beschrieben. Die
Arbeit von Ritchie ¥ aus dem gleichen Jahr zeigt zusammengefasste Ergebnisse zyklischer
Beanspruchung verschiedener keramischer Werkstoffe. Darunter auch zyklische Rissaus-
breitungsexperimente, teils vom Autor selbst durchgefihrt, teils aus der Literatur entnom-
men. Die zyklische Ermidung flhrt zu kiirzeren Lebensdauern als rein statische Ermidung
und es wird ein verstarkter Effekt unter R=-1 festgestellt. Die Lebensdauer aus zyklischen
Versuchen kann nicht mit einem statischen Modell vorhergesagt werden, ebenso liegen ho-
here Rissausbreitungsraten unter zyklischer Beanspruchung vor. Auch hier wird unter zykli-
scher Beanspruchung ein haufiger interkristalliner Bruch beobachtet, wahrend unter monoto-
ner Last die Anteile an transkristallinem Bruch groRRer erscheinen. Zusammenfassend wer-
den die Mechanismen der zyklischen Rissausbreitung keramischer Werkstoffe erortert. Da-
bei werden intrinsische und extrinsische Mechanismen unterschieden. Intrinsische Mecha-
nismen erzeugen eine geschadigte Zone im Vorlauf der Rissspitze wie beispielsweise die
Umwandlungsverstarkung in ZrO,, die unter zyklischer Beanspruchung zu einem reduzier-
tem Abschirmungseffekt fuhrt. Extrinsische Mechanismen fihren zum Abbau von Bricken-
elementen und sorgen somit zur Erhéhung des an der Rissspitze anliegenden Spannungsin-
tensitatsfaktors.

Ebenfalls im Jahr 1991 beschreibt Guiu ! das Ermiidungsverhalten von Al,O; unter stati-
scher und zyklischer Beanspruchung. Die Bruchzeiten ergaben bei zyklischer Beanspru-
chung kleinere Werte als bei statischer. Die zyklischen Rissausbreitungsraten sind ebenfalls

hoher als die aus rein statischen Versuchen. Es konnte ein gesetzmafRiger Zusammenhang

max

zwischen j—; und K__ entsprechend Gleichung 2.26 fiir zyklische Beanspruchungen ermit-

telt werden. Die Ergebnisse sind als linearisierte Wohlerkurven in doppelt-logarithmischer
Auftragung angegeben, wobei die Steigung als Inverse des Rissausbreitungsexponenten
betrachtet wird. Statische Versuche zeigen hierbei durchweg héhere n-Werte als zyklische.

AuBerdem wird der Hinweis auf die Abhangigkeit der Mechanismen von der vorliegenden
RissgrofRe und somit dem R-Kurvenverhalten gegeben. Die zyklische Ermidung wird damit
direkt mit der Degradation von Bruckenelementen in Verbindung gebracht. Die Wachstums-
rate eines Risses ist somit abhangig von der Anzahl an Brickenelementen hinter der Riss-

spitze und dem Degradationsverhalten dieser. Demnach sind Werkstoffe mit ausgepragtem
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R-Kurvenverhalten starker von zyklischer Ermudung betroffen als andere. Diese These wird
hier auf grobkornige Werkstoffe wie Al,O3; beschrankt. Die Rissausbreitung unter Druck wird
mit der Zerstérung von Briickenelementen beschrieben, nicht mit dem von Gratwohl 2 und

Horibe *® beschriebenen Keileffekt. Der Einfluss von intrinsischen Mechanismen wird ange-

zweifelt, da diese ausschlie8lich durch K, beeinflusst werden, was den Ergebnissen teil-

weise widerspricht. Vor allem geometrische Einflisse, ermittelt durch verschiedene Ver-

suchsflihrungen, spielen eine Rolle, so dass auf eine starke Abhangigkeit von dem Rissspit-

zenspannungsintensitatsfaktor K,, und damit extrinsischen Mechanismen geschlossen wer-

den kann. Dieser Ansatz wurde spater von Fett ®® aufgegriffen und mit dem Modell der Brii-

ckenspannungen verknupft. Hierin wird die Beschreibung des Rissausbreitungsverhaltens

unter Einbeziehung eines Briickenterms weiterentwickelt. Den Einfluss

mit da, uber K, _
dN

der Degradation von Briickenelementen konnte Lathabai®” in in Situ-Experimenten am Ras-
terelektronenmikroskop belegen Die Erhdhung der Rissausbreitungsgeschwindigkeit durch
Degradation von Briickenelementen wurde von Mutoh ®® an Si;N, und Al,O3 bestatigt, die
interkristalline Bruchflachen und R-Kurvenverhalten durch Briickenbildung zeigen. Fir beide
Werkstoffe lagen die zyklischen Rissausbreitungsraten hoher als die aus statischen Versu-
chen und die Rissausbreitungsexponenten fielen niedriger aus. SiC mit transkristallinem
Rissverlauf zeigte im Gegensatz dazu keinen Ermudungseffekt. Die Rissausbreitungskurven
aus statischen und zyklischen Versuchen lagen deckungsgleich.

Weitere Arbeiten beschaftigen sich mit dem Einfluss von Umgebungsbedingungen. Choi %
beschreibt ein deutlich verlangertes zyklisches Lebensdauerverhalten im Vakuum im Ver-
gleich zu Belastungen an Luft. Das weist auf einen ausgepragten Effekt auf Basis von Span-
nungsrisskorrosion hin. Aber auch ohne unterstlitzendes unterkritisches Risswachstum tritt
der zyklische Effekt im Vakuum an Al,O; und Si3;N,4 auf. Daraus ergibt sich die Interpretation,
dass der zyklische Ermiidungseffekt eine Uberlagerung von zyklischer Degradation und un-
terkritischem Risswachstum ist. Der Hauptunterschied im Verhalten verschiedener Werkstof-
fe bei zyklischen Beanspruchungszustanden liegt nach Choi ® in der Reaktion auf Umge-
bungseinfliisse, der wahre Ermiidungseffekt ist in allen Fallen sehr dhnlich. Horibe "% hat
dazu ebenfalls die zyklische Ermidung an SizN4 und Al,O3; im Vakuum vergleichend mit Ver-
suchen an Luft untersucht. Ein zyklischer Ermidungseffekt konnte in beiden Umgebungen
beschrieben werden. Die auftretenden Rissausbreitungsgeschwindigkeiten lagen im Vakuum
unter denen an Luft, was auf fehlendes unterkritisches Risswachstum zurtickzufiihren ist. An

Luft kann Rissausbreitung bereits bei kleinen Spannungsintensitaten unterhalb von K, beo-
bachtet werden. Alles deutet auf einen wahren zyklischen Ermidungseffekt hin, der an Luft

stark von unterkritischem Risswachstum beeinflusst wird. Die statische Rissausbreitung ist

im Vakuum zu vernachlassigen, wahrend an Luft bei gleicher Last hohe Rissausbreitungsra-
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ten zu verzeichnen sind. Zyklisch kénnen Risse in beiden Umgebungsmedien wachsen, wo-
bei die Rissausbreitungsrate an Luft aber héher ist. Chen "' hat zusétzlich den Einfluss der
Temperatur auf die Degradation von Briickenelementen untersucht. Mit steigender Tempera-
tur wird der Bricken-Effekt gemindert. Bei sehr hohen Temperaturen kommt es zudem zum
Erweichen der Glasphase und es kommt zu einem starkeren Anstieg der Zahigkeit. Die zyk-
lische Degradation wird bei erhdhten Temperaturen reduziert. Eine Ubersicht der wichtigsten
Arbeiten und Erkenntnisse des 20. Jahrhunderts liefert Ritchie 2. Seine Ubersicht der Me-
chanik und Mechanismen von Ermidungsschadigung sowie Ermidungsrissausbreitung be-
handelt sowohl keramische als auch metallische Werkstoffe, deren Versagensverhalten un-
ter zyklischer Beanspruchung vergleichend dargestellt wird. Vor allem die mechanismenba-
sierte Unterscheidung von intrinsisch und extrinsisch kontrollierten Rissen " in Abh&ngigkeit
des Werkstoffes ist ausfihrlich beschrieben. Das Rissausbreitungsverhalten von kerami-
schen Werkstoffen und dessen Beschreibung mit verschiedenen Ansatzen basierend auf

den oben genannten Mechanismen bildet einen wesentlichen Teil der Arbeit. Neben den

X

bereits genannten Zusammenhangen zwischen j—; und K wird auf die sich kaum unter-

scheidenden Bruchflachen unter monotoner und zyklischer Last hingewiesen. Der Mecha-
nismus der zyklischern Degradation kann auf Basis der R-Kurven-Theorie beschrieben und
experimentell belegt werden. Dabei steht wieder das Modell des Pull-out-Effektes im Vorder-
grund. Weiterhin wird der Einfluss von Umgebungsbedingungen aufgegriffen, indem das
Hochtemperaturverhalten im Wesentlichen mit einer Reduktion des Abschirmungsanteils
durch Briickenelemente erklart wird. Abschlielend wird das Versagensverhalten sproder und

duktiler Materialien gegenlbergestellt und die AK -Abhangigkeit metallischer Werkstoffe mit

der K _, -Abhangigkeit keramischer Werkstoffe verglichen.

Die bisher beschriebenen Mechanismen werden bis heute als grundlegende Ermidungsme-
chanismen keramischer Werkstoffe beschrieben. Eine Ausnahme bildet die Rissausbreitung
unter Druckbeanspruchung, die mit Hilfe des Keileffektes begrindet wird. Dabei wird davon
ausgegangen, dass Rissflankenfehlpassungen beziehungsweise Abriebpartikel zwischen
Rissflanken bei Druckbelastung wie ein Keil wirken und es somit unter anliegender Druckbe-
anspruchung ebenfalls zur Rissausbreitung kommt. Diese These hielt sich als Erklarung des
verstarkten Ermiidungsverhaltens bei Lastumkehr (R < 0) 62637374 tejlweise bis ins neue
Jahrtausend (Awaji "), wurde allerdings von Fett"® widerlegt.

Die zyklische Rissausbreitung extrinsisch verstarkter keramischer Werkstoffe kann zusam-
menfassend als Abbau extrinsischer Verstarkungselemente aufgrund wiederholter Bean-
spruchung der Reibkontakte innerhalb von Briickenelementen beschrieben werden 7778,
Durch den Briickenabbau kommt es zur wiederholten stabilen Rissausbreitung, die als Satti-

gungszustand zwischen Rissausbreitung und Rissausbreitungswiderstand angesehen wer-
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den kann "’ Die zyklische Rissausbreitung fiihrt zur Reduktion des Rissausbreitungsexpo-
nenten n im Vergleich zu rein unterkritischem Risswachstum "® und wird als wahrer zykli-
scher Ermiidungseffekt keramischer Werkstoffe beschrieben ®%. Unter Umgebungsbedin-
gungen wird die zyklische Rissausbreitung immer durch unterkritisches Risswachstum unter-
stiitzt und teilweise sogar dominiert ®". Dabei wird der Rissfortschritt zum einen durch die
Anwesenheit von Wassermolekilen, zum anderen durch den kontinuierlichen Abbau erzeug-
ter Verstarkungselemente bestimmt. In so genannten Post-fracture-tensile (PFT) Untersu-
chungen wurde der Abbau von Brickenelementen direkt in der Nachlaufzone der Rissspitze
gemessen ®2. Die Versuche belegen den friktiven VerschleiRl im Bereich der Briickenzone

experimentell. Auch das zyklische Rissausbreitungswiderstandsverhalten kann mit Hilfe ei-

ner R-Kurve dargestellt werden > ®1. Der Verlauf von K, mit steigender Rissléngenéande-

rung wird in diesem Fall fir eine bestimmte Lastspielzahl angegeben. Zur Modellierung des
Ermiidungsverhaltens behilft sich Chen ®* mit der Beschreibung der Vorgéange auf Basis des
Pullout-Effektes, wie er aus faserverstarkten Verbundwerkstoffen bekannt ist. Dieser wird auf
die Reibdegradation von Pullout-Briickenelementen von polykristallinen Keramiken Ubertra-

gen. Die zyklische Ermudung folgt einem Rissausbreitungsgesetz nach Paris mit einer aus-

gepragten K -Abhangigkeit und einer wenig ausgepragten AK -Abhéangigkeit. Die Mecha-

nismen Pullout und Reibverschleild werden fiir die Zahigkeitssteigerung und zyklische Ermu-
dung verantwortlich gemacht, was in einem Gleichgewicht zwischen Abschirmungs- und De-
gradationsakkumulation ausgedrtickt wird. Dabei wird ein direkter Zusammenhang zwischen
Verschleil3- und Rissausbreitungsrate vorgegeben. Die eigentliche Briickenzone wird tber

das Dugdale-Modell *"! beschrieben.

2.4 Schleifbearbeitung keramischer Werkstoffe

In den meisten Fallen erhalten keramische Bauteile ihre endglltige Form, die zur Erfiillung
der geforderten Funktion gefordert ist, durch einen Schleifprozess. Die Schleifbearbeitung
von keramischen Materialien fiihrt immer zur Generierung von Defekten in Abhangigkeit der
Starke des Abtrages und der Zustellkraft ®!. Die hierbei entstehenden Risse werden in Lon-
gitudinal- und Lateralrisse unterschieden " (Abbildung 2.13). Lateralrisse liegen mit ihren
geometrischen Abmessungen im Bereich derer von natirlichen Rissen, die aus dem Sinter-

prozess resultieren.
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Natirliche Risse / i f

Schleifriefe

Lateralriss

]
[

/ Longitudinalriss

Abbildung 2.13: Schematische Darstellung der Entstehung von Rissen im Schleifprozess *"!

Longitudinalrisse sind Anordnungen von einzelnen kurzen Rissen in Bearbeitungsrichtung

und kénnen somit die vielfache Lénge von natiirlichen Rissen erreichen #7889 Apbildung

2.14 zeigt schematisch einen Longitudinalriss des Verhaltnisses % =7.

S~ '.

B

T

i N

Abbildung 2.14: Schematische Darstellung eines Longitudinalrisses mit dem Verhaltnis % =7

bestehend aus fiinf Einzelrissen

2.5 Aluminiumoxid (Al,03)

Al,O3; kommt in zwei technisch wichtigen kristallographischen Modifikationen vor: der stabilen
a-Phase und der metastabilen y-Phase ?°.. Die o-Phase kristallisiert in einer rhomboedri-
schen Struktur, bei der die Sauerstoffionen in einer hexagonal dichtesten Packung angeord-
net und 2/3 aller Oktaederlicken mit Aluminiumionen besetzt sind. Diese so genannte Ko-
rundstruktur weist Uberwiegend lonenbindungen mit einem 20-prozentigen Anteil an kovalen-
ten Bindungen auf. Die y-Phase besteht aus einer kubischen Struktur und entsteht meist
beim Entwassern von Al(OH); bei 450 °C. Sie wandelt sich bei hdheren Temperaturen in die
stabile a-Phase um. Aluminiumoxidpulver wird grofdtechnisch nach dem Bayer-Prozess aus

Bauxit hergestellt. 2!

2.51 Gefiigeentwicklung in Al,0s;-Werkstoffen

Al,O5;-Werkstoffe werden im Sinterverfahren hergestellt. Je nach Zusammensetzung kann
eine Fest- oder Flussigphasensinterung eintreten. Bis zu einem Reinheitsgrad von

99,98 Gew.-% Al,O; kann von, wenn auch aufgrund von Verunreinigungen ungewolltem,
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Fliissigphasensintern ausgegangen werden %, In der Fliissigphase werden sowohl Sinter-
additive als auch Al,O3 geldst. Als Sinteradditive werden bei Werkstoffen mit einem Al,O3-
Gehalt < 99,5 Gew.-% Ton oder Kaolin sowie Silicate, bei Werkstoffen mit einem Al,Os-
Gehalt > 99,5 Gew.-% MgO oder andere Magnesiumverbindungen zugesetzt. Die MgO-
Dotierung fihrt im Fall des Flissigphasensinterns zur Hemmung von diskontinuierlichem
Kornwachstum %" AuRerdem wird der MgO-Dotierung die Bildung von ebenen Korngren-
zen zugeschrieben ¥, Die beim Sintern entstehenden Fliissigphasen bilden zwischen den
einzelnen globularen Kristalliten diinne Filme sowie gréRere Ansammlungen an Tripelpunk-
ten 1 die weitgehend glasartig erstarren ?°.. Die Dicke des Glasphasenfilms betragt 1,2 —
2 nm P4 die Seitenlangen der Ansammlungen an Tripelpunkten erreichen 100 — 500 nm 3!,
Im Fall des Festphasensinterns von hochreinem Al,O3z (> 99,999 Gew.-%) wirkt sich eine

zunehmende MgO-Konzentration in einer steigenden KorngréRe aus .

2.5.2 Gefugeabhangige mechanische Eigenschaften von Al,O;

Als Strukturwerkstoff wird haufig grobkdrniges Aluminiumoxid mit mittleren Korndurchmes-
sern von 7 - 10 ym eingesetzt. Im Bereich dieser Korngrdfie sind Rissausbreitungswider-
standsmechanismen am starksten ausgebildet ®®!. Aufgrund der globularen Ausbildung der
Al,O3-Kdrner wirken ausschlieBlich elastische Briicken und Reibbriicken. Voraussetzung
daflir ist interkristallines Rissausbreitungsverhalten, das bei Al,Os;-Werkstoffen mit einer
Reinheit von weniger als 99,98 Gew.-% aufgrund der Ausbildung einer amorphen Sekundar-
phase zu beobachten ist . Die Ansiotropie der thermischen Ausdehnungskoeffizienten
spielt hierbei eine Ubergeordnete Rolle. Aufgrund dieser elastischen Anisotropie kann es
durch Zugspannungszustande zur Ausbildung von Mikrorissen, vor allem entlang der Korn-
grenzen, kommen 798 Die Verteilung der Mikrorisse beschreibt den Pfad der Rissausbrei-
tung durch angelegte Lasten °®. Analog kénnen durch die elastische Anisotropie Druckspan-
nungen vorliegen. Sie wirken sich entsprechend positiv auf die Starke von Reibbriicken aus
und wirken einer instabilen Risssausbreitung entgegen ***!. Ein hoher Anteil an Reibbrii-
cken erlaubt die Erhéhung des Rissausbreitungswiderstandes im Verlauf einer Rissausbrei-
tung (iber Strecken von Millimetern "%, Dieser groRe Bereich kommt einem hohen Potential
an stabiler Rissausbreitung gleich und kann zyklisch vollstdndig degradiert werden. Diese

Tatsache fuhrt zu dem stark ausgepragten Ermidungseffekt vieler Al,Os-Werkstoffe.

2.6 Siliziumnitrid (SisNy)

Siliziumnitrid ist Uberwiegend kovalent gebunden und besitzt wie andere Nitride keinen
Schmelzpunkt, sondern zersetzt sich unter Normaldruck bei 1877 °C 1. Die beiden wichti-
gen Modifikationen des Siliziumnitrid sind a- und B-SizN,. Die Modifikationen sind aus leicht
verzerrten SizNy-Tetraedern aufgebaut und unterscheiden sich durch die unterschiedliche

Verknupfung der Tetraeder.
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a-SizNgs mit der Stapelfolge ABCD kristallisiert in der trigonalen Raumgruppe P31c
(Abbildung 2.15). Durch die Schichtfolge entstehen grofRe Gitterhohlraume. Im Bereich der
Sintertemperaturen (ab ca. 1400°C) wandelt sich die a-Modifikation in Anwesenheit von Ver-
unreinigungen, insbesondere von Sauerstoff, in die B-Modifikation um, da sie die thermody-

namisch stabilere Modifikation bei héheren Temperaturen ist. !

Abbildung 2.15: Struktur von a-SizN, %°

Die p-Modifikation kristallisiert in der hexagonalen Raumgruppe P6; und besitzt die Stapel-
folge ABAB (Abbildung 2.16). Im Gegensatz zu a-SizN4 bilden sich im B-SizN4 aufgrund der

Stapelfolge Kanale mit einem Durchmesser von 0,15 beziehungsweise 0,09 nm. ¢!

Abbildung 2.16: Struktur von B-Si;N, *°!

2.6.1 Gefiigeentwicklung in Si;N4s-Werkstoffen

Siliziumnitrid kann reaktionsgebunden durch die Nitrierung von reinem Silizium gesintert oder
durch HeilBpressen hergestellt werden. Die in dieser Arbeit betrachtete Siliziumnitridkeramik
wurde im Sinterprozess hergestellt. Dabei beeinflusst das Ausgangspulver die spateren Ei-
genschaften des Bauteils wesentlich. Sehr feines Pulver wird mit Sinteradditiven vermischt
und anschliefiend gesintert. Es wird zwischen drucklosem Sintern (SSN, 0,1 MPa), Gas-
drucksintern (GPSN, bis 10 MPa) und heildisostatischem Pressen (HIPSN, bis zu 200 MPa)
unterschieden. Der Sinterprozess erfordert bei Siliziumnitridkeramiken aufgrund der starken
kovalenten Bindungen und des daraus sehr geringen Diffusionskoeffizienten die Bildung ei-
ner fliissigen Phase, die aus den Additiven gebildet wird. Deeley '°" zeigte als erster die

Herstellung von gesinterter SisNg-Keramik unter Bildung einer Flissigphase aus Additiven.
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Die haufigsten Additive sind Y,05 "%, seltene Erden 1'%, Al,03"%4 und MgO %5"%, Wahrend
der eigentlichen Verdichtung findet bei der Verwendung von a-SizN4-reichem Pulver durch
Lésung und Wiederausscheidung eine Phasenumwandlung statt. Sie stellt das erste Stadium
der Gefiigebildung von SisN, dar ?®l. Das zweite Stadium beinhaltet das Kornwachstum der
B-Kristallite. Deren hexagonale Kristallsymmetrie flihrt zu einem bevorzugten Wachstum in
Richtung der c-Achse "%l Hieraus entsteht die charakteristische Nadelform des Gefiiges.
Die Gefiigeentwicklung wird entscheidend durch den o/p-Anteil '° und die GréRenverteilung
der B-Teilchen ') im Ausgangspulver bestimmt. Bei Verwendung von reinem B-Pulver ent-
stehen feinkérnige, globulare Gefiige, wahrend der Einsatz a-reicher Pulver zu nadelférmi-
gen Gefiigen filhrt *°!. Der groRte Teil der Sinteradditive liegt im fertigen Bauteil als amorphe
oder teilkristalline Sekundarphase vor!'%l. Zwischen benachbarten Siliziumnitridkdrnern exis-
tieren ebene, nicht kristallisierbare 1-2 nm ?! dicke Korngrenzfilme, an Tripelpunkten kristal-
lisierbare Ansammlungen der Sekundérphase "'l Die Filmdicke ist innerhalb eines Werk-

stoffes konstant und hangt allein vom Additivgehalt ab "%,

2.6.2 Gefiigeabhangige mechanische Eigenschaften von Si;N,

Moderne Hochleistungskeramiken aus Si;N4 zeigen in den meisten Fallen eine Gefligestruk-
tur aus gestreckten B-Kérnern, die aufgrund ihrer Morphologie hohe Festigkeiten erzeugen.
Die Rissausbreitungs- und Risswiderstandsmechanismen werden signifikant von der Korn-
morphologie und der Grenzflachenfestigkeit zwischen amorpher Sekundarphase und Kor-
nern gesteuert. Langgestreckte Kérner kdnnen den Bereich der Rissflanken unmittelbar hin-
ter der Rissspitze Uberbriicken """ und somit elastische Briicken ausbilden. Schwéchere
Korngrenzenfestigkeiten sorgen fiir eine vermehrte Aktivierung von friktiven Verstarkungs-
mechanismen und fiihren schlieRlich zu einer Erhdhung der Bruchzahigkeit [''?. Die Schwa-
chung der Korngrenzflachenfestigkeit kann entsprechend Kapitel 2.6.1 durch Anderung des
Additivgehaltes und der —zusammensetzung erfolgen. Becher !'"*! untersuchte die Festigkei-
ten von Korngrenzflachen mit Hilfe von Indenter-Versuchen. Dabei wurde untersucht, ab
welchem kritischen Winkel ein Korn von einem auftreffenden Riss geschnitten wird oder aber
eine Grenzflachenablosung entlang des Korns eintritt. Zusatzlich wurde im Falle der Ablo-
sung die Abléselange gemessen. Beide Grdlien sind mit der Abldseenergie verknipft. Weite-
re Untersuchungen zur Abhangigkeit der mechanischen Eigenschaften von Korngréfe,
Kornmorphologie und des Streckungsgrades wurden von Becher et al. '"*'"® durchgefiihrt.
Des Weiteren bewirkt die Beschaffenheit der amorphen Sekundarphase eine starke Auswirkung
auf das unterkritische Risswachstum. Bhatnagar ''® konnte zeigen, dass eine feuchte Umge-
bung zu deutlich héheren Rissausbreitungsraten als eine trockene Umgebung in oxinitridi-

schen Glasern flhrt.
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2.6 Siliziumnitrid (Si3N4)

Nach dem von Fiinfschilling "'"! modifizierten Satet-Modell I'*® kann das Rissausbreitungs-
verhalten in B-SizNs-Gefiigen mit hinreichend hohem Streckungsgrad in drei Mechanismen
unterschiedlicher Starke unterteilt werden. Im ersten Fall wirken vor allem diejenigen Kérner
rissuberbriickend, die senkrecht beziehungsweise bis zu einem materialabhangigen Grenz-
winkel zur Rissausbreitungsrichtung und den Rissflanken ausgerichtet sind (Typ-I-Kérner).
Die Uberbriickung erfolgt ringférmig entlang des Umfanges der Kérner (Abbildung 2.17
links). Die Uberbriickung erfolgt liber eine gewisse Risslange anhand mehrerer Kérner, die
alle zur Abschirmung der Rissspitze beitragen (Abbildung 2.17 rechts). Korner, die weiter
von der Rissspitze entfernt liegen, missen eine grolkere Risséffnung tberbricken und somit
héheren wirksamen Belastungen standhalten. Erreicht die Riss6ffnung einen kritischen Wert,
bei dem die Risszahigkeit des Kornes erreicht wird, versagt das Korn und der Riss kann sich
stabil verlangern. Die extrinsische Zahigkeit des Werkstoffes kann somit maximal bis zum
Zahigkeitswert eines Einzelkornes gesteigert werden. Diese Art der Uberbriickung kommt

einer elastischen Brlcke gleich.

Abbildung 2.17: Darstellung des wirksamen Mechanismus von Typ-I-Kérnern als Draufsicht

(links) und Seitenansicht (rechts) nach Fiinfschilling /"""

Als zweiter Mechanismus, dargestellt in Abbildung 2.18, wirken vor allem Abldseeffekte der
Grenzflachen an Koérnern, die in einem Winkel groRer als der angesprochene Grenzwinkel
beziehungsweise parallel zur Rissausbreitungsrichtung ausgerichtet sind (Typ-II-Kérner). Die
Ablésung der Grenzflache flhrt zundchst zum Abbau von Verformungsenergie und damit
ebenfalls zur Entlastung der Rissspitze. Des Weiteren kann sich zwischen den nun frei vor-
liegenden Flachen aufgrund thermischer Fehlpassungen ein Friktionskontakt aufbauen, der
als Reibbriicke ebenfalls zur Abschirmung der Rissspitze beitragt. Der Friktionskontakt kann

im Gegensatz zu den Uberbriickenden Kornern zyklisch abgebaut werden.
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Abbildung 2.18: Grenzflachenablosung in Abhangigkeit des Lagewinkels eines Korns nach

Fiinfschilling """

Im dritten Fall kommen Pullout-Effekte an einzelnen gebrochenen Kérner zum Tragen, indem
diese nach Abldsen der sie umgebenden Grenzflache aus dieser herausgezogen werden. In
ihrer Starke sind Pullout-Briicken nicht mit den ersten beiden vergleichbar und spielen dem-
entsprechend eine untergeordnete Rolle. Zudem ist ihre Wirksamkeit auf den Bereich grolier
Risslangenanderungen beschrankt. Die drei unterschiedenen Mechanismen wirken entlang
der R-Kurve mit unterschiedlicher Gewichtung. Die typische R-Kurve kann nach dieser Ab-
hangigkeit, wie in Abbildung 2.12 dargestellt, in drei Bereiche eingeteilt werden. Im Bereich |
dominieren die von Typ-I-Kdrnern verursachten elastischen Bricken und flhren zu einem
sehr raschen Anstieg des Rissausbreitungswiderstandes mit zunehmender Risslangenande-
rung. Schon nach kurzer Risslangenanderung ist die starke Wirkung dieses Mechanismus
erschopft, da die zunehmende Risslangenanderung zwangslaufig eine groflere Rissoffnung
mit sich bringt. In Abhangigkeit der Rissoffnung versagen erste Typ-I-Korner. Die weitere
Steigerung des Rissausbreitungswiderstandes im Bereich Il der R-Kurve wird durch eine
zunehmende Anzahl an Grenzflachenablésungen erreicht, fur die Typ-lI-Kdrner verantwort-
lich sind. Am Ubergang des Bereiches Il zum Bereich Ill werden erste Pullout—Briicken wirk-
sam, nachdem die zu diesem Zeitpunkt maximal moégliche Rissdffnung hinreichend grofe
Relativbewegungen zwischen den Rissflanken zulasst. Gleichzeitig ist die Anzahl an Uber-
briickten Grenzflachenablésungen erreicht, so dass dieser Mechanismus seine Dominanz

verliert.
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Bereich Il
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Abbildung 2.19: Einteilung der R-Kurve von Si;N,"""! in drei Bereiche in Abhinigkeit des

dominierenden Verstarkungsmechanismus

Je nach Mikrostrukturausbildung unterscheidet sich der Wirkanteil der einzelnen Briickenty-
pen und es ergeben sich fir jede Gefigeausbildung verschiedene R-Kurvenverlaufe. Aus-
schlaggebend sind dabei vor allem der mittlere Durchmesser der SizN4-Kérner und deren
Streckungsgrad. Ein hoher Anteil an elastischen Briicken erzeugt eine hohe Festigkeit und
der gleichzeitig geringere Anteil an Reibbriicken fiihrt zu einem vergleichsweise schwach
ausgepragten Ermidungseffekt in B-SisN4s-Gefligen, da nur wenige Reibbricken zur Degra-
dation zur Verfigung stehen. Ein hoher Anteil an Reibbrticken flhrt zu einer sanft ansteigen-
den R-Kurve und damit zu einem ausgepragten Ermidungseffekt. Die dadurch bedingte ge-
ringere Menge an elastischen Bricken flhrt aber gleichzeitig zu einer geringeren maximal

erreichbaren Festigkeit.
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3.1 Al203 F99,7

3 Versuchsmaterial und Probenformen

3.1 Al,0; F99,7

Als Aluminiumoxid-Werkstoff wurde Frialit F99,7 der Firma Friatec AG untersucht. Es handelt
sich hierbei um ein grobkdrniges Aluminiumoxid mit einer Reinheit von mindestens 99,7 Ma.-
% Al,0O3. Weitere chemische Bestandteile sind MgO, SiO, und Na,;0, die als Sinterhilfsmittel
dienen. Das Material wird im Sinterprozess bei einer Temperatur von 1800 °C nach voran-

gegangenem Kkaltisostatischem Pressen (CIP) hergestellt. Das untersuchte Probenmaterial

besal einen mittleren Korndurchmesser von d, =7 ym. Eine Gefligeaufnahme ist in Abbil-

dung 3.1 dargestellt.

Abbildung 3.1: Gefiigeaufnahme F99,7

F99,7 wurde bereits in den Arbeiten von Nejma [''%'2%'2" jj Rahmen des SFB 483 im Hin-
blick auf einachsige Beanspruchungszustande unter isothermen, zyklischen sowie thermo-
mechanischen Beanspruchungen untersucht. Die Arbeiten von Erbacher '?*'?® peschreiben
das Schadigungsverhalten unter friktiver Beanspruchung vor allem im Hinblick auf die Ande-
rung beziehungsweise Entstehung von oberflachennahen Eigenspannungszustéanden. Fes-

tigkeitsuntersuchungen im Rahmen der oben genannten Arbeiten ergaben charakteristische

Festigkeitswerte nach Weibull von o, = 350-390 MPa. Die in dieser Arbeit verwendete Fes-

tigkeitsverteilung entstammt zweier Versuchsreihen von Nejma ['*! sowie einer Versuchsrei-
he von Fett und Nejma !"* die an Proben der gleichen Charge am gleichen Priifstand
durchgefuhrt wurden. Die gesamte ausgewertete Stichprobe umfasst 60 Festigkeitswerte

und stellt somit in statistischer Hinsicht eine sehr gute Vergleichsdatenbasis dar. Die charak-

teristische Festigkeit ergibt sich danach zu o, = 382 MPa, der korrigierte Weibull-Modul zu
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m,,, = 12. Diese Angaben stehen in Einklang mit den Herstellerangaben, die eine Mindest-

festigkeit von o, = 350 MPa und einen Weibull-Modul von m > 10 vorgeben !'?*.. Ebenfalls

von Fett und Nejma "** wurden Rissausbreitungsparameter ermittelt. Dabei konnte ein Riss-
ausbreitungsexponent fur unterkritisches Risswachstum von n =43 bestimmt werden. Auf-
grund seiner groben globularen Kornstruktur zeigt F99,7 mit steigender Risslangenanderung
eine langsam ansteigende R-Kurve. Die in Abbildung 3.2 gezeigten Daten zum R-Kurven-
Verlauf wurden im Rahmen der Arbeiten des SFB 483 von S. Flnfschilling gemessen und
mit den von Fett et al. '*! beschriebenen Methoden im Anfangsbereich angepasst. Daraus
ergibt sich ein kurzer Steilanstieg in einem Bereich von 15 bis 20 ym (Bereich |), der in einen
langsameren Anstieg Uber weitere 500 um (Bereich 1) Gbergeht. Im Gegensatz zu aus der
Literatur bekannten R-Kurvenverlaufen fiir Al,Os-Keramiken ¥*%! wurde hier das Hauptau-
genmerk auf den Anfangsbereich der R-Kurve gelegt, da das Versagen ausgehend von na-
trlich Fehlern durch den Rissausbreitungswiderstand im Bereich | charakterisiert ist. Die
ermittelten Daten wurden mit Hilfe der mathematischen Beschreibung aus Gleichung 2.25

angepasst und ergeben die in Abbildung 3.2 angegebenen Parameter. Dabei wurde

C, =2 MPa-m'? als Startwert vorgegeben. Der dritte Koeffizient ergibt sich zu C, =0, ana-

log dazu entfallt der Exponent A, .

R-Kurve Frialit F99,7

172

Kurvenanpassung:

K, =2+ 1,1(1 - exp(-Aa/0,01))+ 10(1 - exp(-Aa/3,5))
0 | ! | ! |
0,0 0,2 0,4

Risslangenanderung Aa in mm

Rissausbreitungswiderstand K in MPa m

Abbildung 3.2: R-Kurve des Al,O;-Werkstoffes Frialit F99,7 (S. Fiuinfschilling)
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3.2 Si3N4 SL 200 BG

Von Nejma " wurde das zyklische Ermiidungsverhalten im Zug-Druck- und Vier-Punkt-

Biegeversuch untersucht. Die Wéhlerkurven dazu sind in Abbildung 3.3 dargestellt.

300
250 1

200 1
150 1

T=RT,f=30Hz
P=63,2 %

1007

o, [MPa]

30 ".'.'1 ""l LA LS B L BB LD LD N LA
10° 10

Abbildung 3.3: Wéhlerkurven nach Nejma "?" fiir verschiedene Spannungsverhiltnisse bei

Raumtemperatur

Die einzelnen Symbole stellen charakteristische Bruchlastspielzahlen nach Weibull (Kapitel
2.2.1) auf Basis von jeweils acht bis zehn Versuchen dar. Die dargestellten Ergebnisse wur-

den dieser Arbeit als Vergleichsdatenbasis zu Grunde gelegt.

3.2 Si3N, SL 200 BG

Als Siliziumnitrid-Werkstoff wurde die kommerziell verfliigbare Zusammensetzung SL 200 BG
der Firma Ceramtec verwendet. Das Ausgangspulver setzt sich aus einem Si;N4-Anteil von
94 Ma.-% und dem Sinteradditivsystem Al,O3; und Y,0O3; zusammen, das zu je 3 Ma.-% ent-
halten ist. Nach Abschluss des Sinterprozesses ergibt sich sc ein Anteil an Sekundarphase
von ca. 12 Ma.-%. Die Pulveraufbereitung sowie die Grinkdrperherstellung mittels Axial- und
kaltisostatischem Pressens (CIP) wurden am Institut fir Keramik im Maschinenbau (IKM) des
Karlsruher Instituts flir Technologie durchgeflihrt. Der anschlieRende Sinterprozess wurde
von Ceramtec Ubernommen. Damit konnte eine gleich bleibende und chargenunabhangige
Qualitat des gesamten Probenmaterials gewahrleistet werden. Die Morphologie des Gefliges
stellt sich hauptsachlich als lang gestreckte B-Korner mit einem mittleren Korndurchmesser

von 0,7 ym bei einem mittleren Streckungsgrad von 3 dar.
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Abbildung 3.4: Gefiigeaufnahme SL 200 BG

In Festigkeitsmessungen wurde der Werkstoff zundchst einer Grundcharakterisierung in
Form von Festigkeitsmessungen unterzogen (Abbildung 3.5) und mit den vorhandenen Da-
ten einer Grundcharakterisierung im Rahmen eines Projektes des Technical Commitee 6

,Ceramics* (TC6) der European Structural Integrity Society (ESIS)!"?" verglichen.

O o in MPa
750 819 889 958 1027 1097

©
o
tw

180
170
160
150
140
130

120

14

In(In(1/(1-W)))

110

Versagenswahrscheinlichkei

— 71 r r r r +r 1 - 1 - T - 1 - 1 * 1 7
660 665 6,70 6,75 680 68 69 695 7,00 7,05 7,10
In(s__)in MPa

Abbildung 3.5: Festigkeitsverteilung von SL 200 BG dargestellt im Weibull-Diagramm

Die charakteristische Festigkeit betrug o, = 1044 MPa bei einem Korrigierten Weibull-Modul

von m,, = 11,5. Die ermittelte Festigkeit liegt damit bei vergleichbarem Modul deutlich héher

als die in Lube " mit 867 MPa angegebene. Die Konfidenzintervalle der Festigkeitsvertei-
lung beider Messreihen Uberlappen nicht. Aufgrund des hohen Festigkeitsniveaus versagten

die Proben in allen Féllen in vier bis zehn Bruchstlicken. Die hohe Anzahl an Bruchstlicken
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ist nach Kolsky ['® auf die Ausbreitung von Spannungswellen und deren Reflexion zuriickzu-

fuhren.

Abbildung 3.6: Bruchstiicke eine Siz;N;-Probe nach Bestimmung ihrer Festigkeit

Die aus der Gefugestruktur resultierende R-Kurve besitzt einen sehr steilen Anstieg, einen
kurzen Ubergangsbereich und einen flachen Verlauf bis hin zu hohen Risslangenanderun-

gen.
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Abbildung 3.7: R-Kurve des Si;N,-Werkstoffes SL 200 BG (S. Fiinfschilling %)

Abbildung 3.7 zeigt den Verlauf der R-Kurve von SL 200 BG nach Fiinfschilling . Die An-

passung wurde ebenfalls mit Hilfe der mathematischen Beschreibung nach Gleichung 2.25

durchgefiihrt. Als Startwert wurde wiederum C, =2 MPa-m'? gewahit. Der Koeffizient des

vierten Summanden ergibt sich zu C; = 0 und A, entféllt.
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3.3 Vier-Punkt-Biegeproben

Die 4-Punkt-Biegeproben wurden normgerecht '** mit den Abmessungen 45x4x3 mm?® her-
gestellt. Der Sintervorgang der in dieser Arbeit verwendeten Siliziumnitridkeramik erfolgte in
Form von rechteckigen Platten, aus welchen die spatere Probengeometrie herausgetrennt
und von der Firma Wérner-Technische Keramik im Schleifverfahren endbearbeitet wurden.
Die Schleifbearbeitung wurde an allen Proben mit der Qualitat D25 durchgefiihrt, die die ge-
forderte Mindestfeinheit der Qualitat D46 nach DIN EN 843-1 [l ynterschreitet. In diesem
Zustand wiesen die Proben ihre endgiltigen Abmale, allseitig geschliffene Flachen sowie
zwei definierte Fasen auf der spateren Zugseite auf. Vor den Versuchen wurden zusatzlich
die weiteren Fasen auf der Druckseite angeschliffen, um eine plane Auflage der lasteinlei-
tenden Rollen zu gewahrleisten. Die Abmalle der gesinterten Siliziumnitridplatten und der
angelieferten Biegestabchen sind in Abbildung 3.8 veranschaulicht. Die wahrend des Trenn-
und Schleifprozesses zur Herstellung der endgliltigen Abmalie der Probengeometrie unver-
meidbare Riefenbildung auf den Oberflachen und Kanten fiihren bei unzulassiger Riefentiefe
und Kerbscharfe zu erhdohten Spannungswerten im Kerbgrund der Riefen. Bei den unter-
suchten Proben wurden die Schleifriefen deshalb auf ihre Toleranz hin untersucht. Da deren
Tiefe jeweils <1 ym betrug und deutliche Verrundungen vorlagen, konnte von einer wesent-
lichen Beeintrachtigung der ermittelten Messwerte aufgrund eines Kerbeinflusses der
Schleifriefen abgesehen werden. Die Schleiforientierung an den Kanten und auf den Ober-
flachen verlief bei allen untersuchten Proben linear, parallel zur Langsrichtung und ermég-

lichte somit reproduzierbare Messergebnisse.
gesinterte Rohplatte
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I ' N
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Abbildung 3.8: Praparation und ProbenmaRe nach DIN EN 843-1['?

3.4 Torsionsproben
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3.4 Torsionsproben

Die Geometrie der Torsionsproben wurde fir beide Werkstoffe gleich gewahlt. Ebenso wurde
eine mit den Ergebnissen aus ['*? vergleichbare Geometrie gewahlt. Die Abmessungen sind
in Abbildung 3.9 dargestellt.

Abbildung 3.9: Geometrische Abmessungen Torsionsprobe

3.41 Al,O;-Torsionsproben

Die Al,Os-Proben wurden am Institut fir Werkstoffkunde | aus Aluminiumoxid Rundstaben
der Zusammensetzung F99,7 gefertigt. Die Rundstabe wurden nach dem Langsschleifver-
fahren mit Hilfe eines Stiftschleifsystems gefertigt (Abbildung 3.10 links). Wahrend der
Schileifstift mit einer Drehzahl von 40 000 1/min rotiert, dreht sich der Probenrohling mit 50

1/min. Daraus ergibt sich eine Ausrichtung der Schleifriefen langs der Probenachse.

Abbildung 3.10: Langsschleifverfahren (links), Probenrohling und fertige Probe (rechts)

3.4.2 Si;N4-Torsionsproben

Die Si;N4s-Proben wurden extern von der Firma Worner-Technische Keramik bearbeitet.
Technisch war lediglich die Probenbearbeitung im Querschleifprozess realisierbar. Die Pro-
ben wurden dabei in einem Arbeitsgang mit einer in Probenform profilierten Schleifscheibe
der Qualitat D25 geschliffen. Die Qualitat der Probenoberflache ist mit der der Al,O3-Proben

vergleichbar. Die Schleifrichtung liegt jedoch senkrecht zur Probenachse.
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4 Versuchseinrichtungen und Versuchsdurchfiihrung

4.1 Vier-Punkt-Biegeversuche

Zur Bestimmung der mechanischen Festigkeitskennwerte von Keramiken hat sich der ge-
normte Vier-Punkt-Biegetest !'*! etabliert. Hierbei wird eine balkenférmige Biegeprobe
(3x4x45 mm?®) entweder monoton oder zyklisch belastet. Die Werkstoffpriifung wird sowohl
bei Raumtemperatur als auch isotherm bei hohen Temperaturen bis zu 900°C durchgefihrt.
Die Untersuchungen wurden mit einer elektrodynamischen Priifmaschine mit Linearmotor-
Antriebstechnik vom Typ Instron Electropuls 3000 durchgefiihrt. Die Prifmaschine kann eine
maximale Prifkraft von 3 kN aufbringen. Zum Aufheizen der Proben wurde ein Strahlungs-
ofen mit einer maximalen Leistung von bis zu 4 kW (vgl. Abbildung 4.1 Mitte) verwendet. Die
Messung der Temperatur erfolgte bertihrungslos mittels eines Pyrometers. Um einen defi-
nierten Emissinoskoeffizienten sicherzustellen, wurden die Proben mit einem Thermogra-
phielack mit konstantem Emissionsgrad lackiert. Die Pyrometerkalibrierung wurde mit Hilfe
eines Thermoelementes und einer angebohrten Kalibrierprobe durchgefuhrt. Bei allen Ver-
suchsreihen wurde die Belastung mittels einer Vier-Punkt-Biege-Vorrichtung (vgl. Abbildung
4.1 links) aufgebracht. Die funktionelle Ausfuhrung dieser Vorrichtung entspricht DIN-EN
843-11"#1 Die Versuchsvorrichtung wurde so ausgefiihrt, dass sie bei monotoner sowie zyk-
lischer Versuchsfiihrung unter Raum- und Hochtemperaturbedingungen eingesetzt werden
kann. Die Ausflihrung der Konstruktion erlaubt weitgehend den Ausschluss von unerwiinsch-
ten Einflissen auf das Versuchsergebnis, wie z.B. der Reibung zwischen Last- beziehungs-
weise Stitzrollen und dem Probekdrper oder den bei mangelnder Planparallelitat entstehen-
den Torsionsmomenten zwischen der Zug- und Druckseite der Biegeproben. An der SizNy-
Variante SL 200 BG wurden zunachst Inertfestigkeitsmessungen durchgefiihrt. Die Prifge-
schwindigkeit betrug 1000 MPa/s, um den Einfluss von unterkritischem Risswachstum aus-
schlieRen zu koénnen. Anschlieliend wurden Ermidungsversuche mit einem Spannungsver-
haltnis von R = 0,1 und R = 0,5 kraftgeregelt bei einer Belastungsfrequenz von 60 Hz durch-
gefihrt. Zur Ermittlung einer Wohlerkurve wurden jeweils vier bis flinf Lasthorizonte gewahlt.
Pro Lasthorizont wurden 10 Proben getestet und die ermittelten Lastspielzahlen mithilfe der
Weibull-Theorie (vgl. Kapitel 2.2.1) ausgewertet. Zur Ermittlung des Einflusses hoher Tempe-
raturen auf die Inertfestigkeit als auch auf die Ermudungsfestigkeit wurden analog Versuche
bei einer Temperatur von 800 °C durchgefiihrt. Die zyklischen Versuche wurden dabei auf

ausgewahlte Lasthorizonte reduziert.
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4.2 Torsionsversuche

Abbildung 4.1: links: Vier-Punkt-Biegevorrichtung, Mitte: Strahlungsofen, rechts: Reservoir zur

Aufnahme von destilliertem Wasser

Ebenfalls ausgewahlte Lasthorizonte wurden bei einem Spannungsverhaltnis von R = 0,5 bei
Raumtemperatur und dem Einfluss von destilliertem Wasser untersucht. Dabei wurde die
Probe wahrend der gesamten Versuchsdauer mit Wasser umspult. Die Worrichtung dazu ist

in Abbildung 4.1 rechts dargestellt.

4.2 Torsionsversuche

Zur Uberpriifung der Giiltigkeit der Hauptspannungshypothese ! wurden Versuche unter
monotoner Last zur Torsionsfestigkeitsbestimmung an beiden Versuchswerkstoffen durchge-
fuhrt. AnschlieRend wurden fir Al,O3; drei Wéhlerkurven mit den Spannungsverhéltnissen
R=-1, R=0,1 und R =0,5 und fur SizN, eine Wohlerkurve mit R = 0,1 ermittelt. Samtliche
Torsionsversuche wurden an Torsionsermiidungspriifstinden nach Beck "** durchgefiihrt
(Abbildung 4.2). Dabei kommt eine handelslblicher Elektro-Servomotor als Belastungsein-
heit zum Einsatz. Des Weiteren besteht der Prufstand aus einer Drehmoment-Messdose
sowie einem torsionssteifen Faltenbalg zur Vermeidung von unzuldssigen axialen Zuglasten.
Die Versuche wurden unter Momentenkontrolle bei einer Versuchsfrequenz von 50 Hz
durchgefihrt. Im Falle der Festigkeitsmessungen wurde mit einer Lastrate von 330 MPa/s

belastet, um den Einfluss von unterkritischem Risswachstum auszuschlief3en.

Abbildung 4.2: Aufbau Torsionsmaschine
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Versuchseinrichtungen und Versuchsdurchfihrung

4.3 Analytische Methoden

4.3.1 Auswertung von Festigkeitsmessungen

Festigkeitsmessungen wurden mit Hilfe der Weibull-Statistik ausgewertet. Dabei kam die
Maximum-Likelihood-Methode zum Einsatz (Kapitel 2.2.1). Zur Vergleichbarkeit von Daten

aus Vier-Punkt-Biege- und Torsionsversuchen muss das jeweilige effektiv belastete Volumen

beriicksichtigt werden. Dazu wurde ein normiertes effektives Volumen H nach den Ansét-
zen von Evans "*" und Batdorf ['*? ermittelt, das als Gewichtungsfaktor mit den jeweiligen

Festigkeitswerten multipliziert wird.

Ver I 434
H(_) = Oypy - H ypp=0r - Hy, (439)

Vo
mit dem normierten effektiven Volumen H , dem effektiv belasteten Volumen I/eﬁr und der

NormierungsgréRe V.

4.3.2 Auswertung zyklischer Versuche

4.3.2.1 Erweiterte Lebensdauermethode

Aufgrund statistischer Schwankungen, bedingt durch eine begrenzte Probenzahl, wurde zur
Auswertung der in dieser Arbeit durchgefiihrten zyklischen Versuche die erweiterte Lebens-
dauermethode eingesetzt. Die Methode bietet den Vorteil, dass der Zusammenhang zwi-
schen Rissausbreitungsgeschwindigkeit und anliegender Spannungsintensitat ohne Vorgabe
einer Gesetzmaligkeit dargestellt werden kann. So kann Fehlinterpretationen des Rissaus-
breitungsverhaltens anhand der Betrachtung des Verlaufes der Rissausbreitungskurve vor-
gebeugt werden. Die Methode wurde urspriinglich flr unterkritisches Risswachstum entwi-
ckelt ' und spater fiir zyklisches Risswachstum erweitert '*4. Jeder gemessenen Bruch-
lastspielzahl N, wird eine Bruchspannung o, aus der zugehorigen Festigkeitsverteilung
nach der in Gleichung 4.1 gegebenen Ordnungsstatistik Gber die Bruchwahrscheinlichkeit ¥
(siehe Kapitel 2.2.1) zugeordnet.
i i

k +1=k +1

mon zykl

F= (4.1)

mon

k.., steht dabei fir die Anzahl der Festigkeitswerte und k_,, entsprechend fir die Anzahl an

ermittelten Bruchlastspielzahlen. Die Risswachstumsgeschwindigkeit (j—;j ergibt sich aus

Gleichung 4.2:
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4.3 Analytische Methoden

dlog AG/
(da] _ 2K, O, (4.2)

dN NB,iULZ;,iY[ leg(NBji(AO'I.)z) ’
Mit der Bruchzahigkeit K, , der Festigkeit o,, der Spannungsschwingbreite Ao und der

Bruchlastspielzahl N,. Der Index i steht fur die Zuordnung der Einzelwerte gemaf Glei-
chung 4.1.

Der jeweils zugehorige Wert AK; berechnet sich gemal:

Ak, =2% g (4.3)
O-B

Die Berechnung der Risswachstumskurven erfolgte automatisiert in einem Visual-Basic-
Script, das im Rahmen einer Arbeit von Hartelt '*! entwickelt wurde und zur Auswertung der
Daten zur Verfligung stand. Die berechneten Kurven geben das Rissausbreitungsverhalten
auf Basis der Annahme wieder, dass Versagen unter monotoner sowie zyklischer Last bei
gleicher Versagenswahrscheinlichkeit von einem gleichartigen Fehler ausgeht und somit ein
vergleichbares Rissausbreitungsverhalten zu erwarten ist. Somit kénnen Ergebnisse zykli-
scher Versuche, die nicht mit dem Gesetz nach Paris beschreibbar sind, auf einfache Weise
identifiziert werden. Die im Rahmen dieser Arbeit ermittelten Rissausbreitungskurven werden

lediglich in Form der ermittelten Parameter angegeben und nicht graphisch dargestellt.

4.3.2.2 Pooling-Verfahren

Ebenfalls von Hartelt ['*® stammt der Vorschlag der Anwendung eines Pooling-Verfahrens.
Ziel des Pooling-Verfahrens ist es, Bruchlastspielzahlen verschiedener Lasthorizonte auf
einen Lasthorizont umzurechnen und somit den Stichprobenumfang der ermittelten Bruch-

lastspielzahlen zu erhéhen. Basis daflir ist die gegebene Verteilung der Versagenswahr-

scheinlichkeiten mit den ermittelten Weibull-Parametern N/ und mj verschiedener Lasthori-
zonte j. Sollen die Bruchlastspielzahlen N! eines Lasthorizontes o, auf einen Lasthorizont

o, umgerechnet werden, so wird jedem Messwert N, ein Quantilwert O, nach Gleichung

4.4 zugewiesen.

m Y
Qi =1- eXp —(Fj (44)

0

Dieser Quantilwert muss im gepoolten Lasthorizont o, erhalten bleiben. Somit ergibt sich

Gleichung 4.5.
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Versuchseinrichtungen und Versuchsdurchfihrung

1y 2\ 2
O =l-exp|— i’l =1-exp|— le =N =N, iol (4.5)
NO NO NO

Die mit diesem Verfahren ermittelten Stichproben von Bruchlastspielzahlen wurden an-
schliefend zur Ermittlung von Rissausbreitungskurven mit der in Kapitel 4.3.2.1 beschriebe-

nen erweiterten Lebensdauermethode verwendet.

4.4 Charakterisierende Methoden

4.4.1 Lichtmikroskopie

Die Untersuchungen am Lichtmakroskop wurden vor allem an Bruchflachen durchgefiihrt.
Mit Hilfe dieser Methodik kdnnen makroskopische Rissverlaufe gut sichtbar gemacht werden
und somit die Orte der Versagensursache anhand der Rissverlaufe nachvollzogen werden.
Dabei wurde eine variable Beleuchtungstechnik eingesetzt, die es erlaubt, Relieferscheinun-
gen im Rissverlauf mit guter Tiefenscharfenwirkung hervorzuheben. Aulerdem wurden die
Oberflachen plangeschliffener Proben am Lichtmakroskop in einem ersten Schritt auf Auffal-
ligkeiten untersucht. Die Untersuchung am Lichtmikroskop bietet im Vergleich zum Raster-
elektronenmikroskop den Vorteil, dass die zu untersuchenden Oberflachen nicht leitfahig
sein massen.

Die Untersuchungen erfolgten an einem Makroskop der Firma Wild vom Typ M 420. Es er-

moglicht Oberflachenaufnahmen bei 3 bis 32-facher Vergroerung.

4.4.2 Rasterelektronenmikroskopie

Rasterelektronenmikroskopische Untersuchungen wurden zur Beurteilung von Oberflachen
und Bruchflachen eingesetzt. Die Untersuchung der genannten Flachen erfordert immer das
Aufbringen einer elektrisch leitfahigen Schicht aus Gold. Bruchflachenuntersuchungen dien-
ten vorrangig der Detektion von Rissinitiierungs- sowie Degradationsmerkmalen.

Am Laboratorium fiir Elektronenmikroskopie der Universitat Karlsruhe stand ein Rasterelekt-
ronenmikroskop vom Typ DSM960 der Firma Zeiss zur Verfligung. AulRerdem kam das Ras-
terelektronenmikroskop des Instituts fir Werkstoffkunde | vom Typ Zeiss LEO EVO 50 zum

Einsatz.
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5 Einachsige zyklische mechanische Beanspruchung

Einachsige mechanische Beanspruchungen wurden in Form von Vier-Punkt-
Biegebeanspruchungen realisiert (Kapitel 4.1). Untersuchungen zum Ermudungsverhalten
von Al,O; der Qualitat F99,7 wurden in den Arbeiten von Nejma!''%12°121 (siehe auch Kapitel
3.1) dokumentiert und in der vorliegenden Arbeit als Datenbasis zugrunde gelegt. Aus den
Arbeiten im Rahmen des Projektes ESIS TC6 sind wenige Informationen zum zyklischen
Ermiidungsverhalten der SisN,-Variante SL 200 BG bekannt '?"! (siehe auch Kapitel 3.2).
Aufgrund statistisch unsicherer Ergebnisse einfacher Regressionen wurde zur Auswertung
der Versuchsergebnisse auf die in Kapitel 4.3.2 vorgestellten Verfahren zuriickgegriffen, was

im Folgenden erlautert wird.
5.1 Zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche an SizN,

5.1.1 Lebensdauerverhalten

Abbildung 5.1 zeigt die Woéhlerkurve des untersuchten Si;N4-Werkstoffes SL 200 BG fir das
Spannungsverhaltnis von R = 0,1. Aufgetragen sind die maximalen Randspannungen Uber
der Bruchlastspielzahl. Kleine geschlossene Symbole stehen fiir die ermittelten Bruchlast-
spielzahlen, groRe offene Symbole stellen die Auswertung der ermittelten Lastspielzahlen
eines Lasthorizontes nach Weibull ®® in Form der charakteristischen Bruchlastspielzahl dar
(siehe auch Kapitel 2.2.1). Hierbei wurden Sofortbriiche und Durchlaufer gemaR Gleichung
2.23 berucksichtigt. Durchlaufern sind im Diagramm mit einem Pfeil gekennzeichnet, ihre
Anzahl ist dariber angegeben. Die Wohlerkurve zeigt erwartungsgemall einen kleinen
Spannungsbereich eines messbaren zyklischen Ermudungseffektes (Kapitel 2.6.2 und 3.2)
von lediglich 80 MPa bei gleichzeitig inhomogenen Streubreiten von bis zu drei GroRenord-

nungen und mehr. Das fuhrt zu einer Verteilung des zyklischen Weibull-Moduls von

*

0,27 < m <0,73. Der schwach ausgepragte Ermidungseffekt driickt sich durch einen relativ
kleinen Bereich angelegter Maximalspannungen aus, in dem ein Ermudungsverhalten bis zur
vorgegebenen Grenzlastspielzahl messbar ist. Die ermittelten Ergebnisse auf Basis von
zehn belasteten Proben unterliegen einer statistischen Unsicherheit. Die in Abbildung 5.1
dargestellte Gerade beschreibt eine scheinbare lineare Regression in doppelt-

logarithmischer Auftragung (Gleichung 5.6).

G =C N (5.6)
Ausgehend von der Annahme, dass im Falle monotoner und zyklischer Beanspruchungen
das Versagen eines Werkstoffes von der gleichen Art der Fehler verursacht wird (Kapitel

2.2.1), kann aus der Steigung k£ der Geraden auf den Rissausbreitungsexponenten n ge-

schlossen werden. Nach Munz und Fett!" gilt der Zusammenhang
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Einachsige zyklische mechanische Beanspruchung

1
Gmax =C,N0n (57)

Die Auswertung des Rissausbreitungsexponenten in Abbildung 5.1 ergibt einen Wert von
n > 52. Dieser Wert liegt nach Lube ! im Bereich der Werte von rein unterkritischem Riss-
wachstum und spricht zunachst gegen die Existenz eines wahren zyklischen Ermidungsef-

fektes.

Zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche Si.N, R = 0,1
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Abbildung 5.1: Wohlerkurve fiir Siz;N4 bei R = 0,1 unter Vier-Punkt-Biegebeanspruchung

Ein vergleichbares Ergebnis liefert die Auswertung der Daten bei einem Spannungsverhalt-
nis von R = 0,5. Der ermittelte Rissausbreitungsexponent liegt mit » > 65 erwartungsgemar
hoher als der des Spannungsverhaltnisses von R = 0,1, was auf einen héheren Anteil an
statischer Last aufgrund der grofieren Minimalspannungen zurlickzufiihren ist. Auch in die-
sem Fall ist demnach zunachst kein wahrer zyklischer Ermidungseffekt messbar. Die Streu-
breite der gemessenen Bruchlastspielzahlen ist mit mehr als vier GréRenordnungen héher

als im Falle des Spannungsverhaltnisses von R =0,1. Der zyklische Weibull-Modul be-

£

schreibt diese Streubreiten als relativ konstant mit 0,29 < m <0,39.
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5.1 Zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche an Si3N4

Zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche Si,N, R = 0,5
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Abbildung 5.2: Wohlerkurve fiir Siz;N4 bei R = 0,5 unter Vier-Punkt-Biegebeanspruchung

5.1.2 Fraktographische Untersuchungen

Im Gegensatz zu den Proben aus Festigkeitsmessungen, die oft in finf und mehr Teile zer-
brachen (Kapitel 3.2), lagen nach zyklischer Beanspruchung zwei bis drei Bruchstiicke vor.
Die vorliegenden Bruchstiicke und —flachen entsprechen nach Quinn "*® dem Versagen
durch kleine bis mittlere gespeicherte Betrage elastischer Energie. Abbildung 5.3 zeigt eine
typische Bruchflache einer Si;N4-Biegeprobe in der Vorder- und Seitenansicht in lichtmikro-
skopischer Aufnahme. Das Versagen ist in diesem Fall mittig von der Zugseitenoberflache
ausgegangen. Um die Bruchflache in der Vorderansicht sichtbar zu machen, wurden mehre-
re lichtmikroskopische Aufnahmen mit unterschiedlicher Fokussierung Ubereinander gelegt.
In der Seitenansicht ist ein deutlich von der Normalen abweichender Rissverlauf sichtbar, der
in der so genannten ,compression curl“ endet. Die Abweichung wird von den hohen Riss-
ausbreitungsgeschwindigkeiten verursacht (siehe Kapitel 2.1.3). Es kommt zu einer Ver-
zweigung des Risses in die beiden neu gebildeten Symmetrieebenen. Reflexionen von

Spannungswellen wie in Festigkeitsmessungen spielen hier keine Rolle.
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Einachsige zyklische mechanische Beanspruchung

Abbildung 5.3: Lichtmikroskopische Aufnahme der Bruchflache einer Si;N4-Probe nach zykli-

scher Beanspruchung

Bereiche der Rissinitiierung wurden sowohl lichtmikroskopisch als auch rasterelektronenmik-
roskopisch bei héherer VergroRerung untersucht (Abbildung 5.4). Ein Ubergang von zykli-
scher Rissausbreitung zu instabiler Rissausbreitung konnte in keinem der Falle fraktogra-

phisch ermittelt werden.

Abbildung 5.4: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der Rissinitiierung bei verschie-

denen VergréBerungen

5.2 Diskussion der Ergebnisse der einachsigen Beanspruchung

Die Ergebnisse aus Kapitel 5.1 erscheinen vergleichbar mit Ergebnissen aus Lube !"?). Der
zyklische Ermidungseffekt ist nicht stark ausgepragt und scheint ausschlief3lich durch unter-
kritisches Risswachstums hervorgerufen zu werden (siehe auch Kapitel 2.3). Dagegen spre-
chen vergleichbare und teilweise kiirzere Bruchzeiten unter zyklischer Beanspruchung fir
einen wahren zyklischen Ermidungseffekt. Die in Gleichung 2.27 beschriebene Zeitabhan-

gigkeit des Versagens muss fir zyklische Lastfalle nach Gleichung 2.29 gewichtet werden.
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5.2 Diskussion der Ergebnisse der einachsigen Beanspruchung

Diese Gewichtung fiihrt bei einem auf rein unterkritischem Risswachstum basierenden Effekt
zu langeren Bruchzeiten unter zyklischer Belastung. Die gemessenen Bruchzeiten liefern
somit einen eindeutigen Hinweis auf wahre zyklische Ermidung, weshalb die in Kapitel
4.3.2.1 vorgestellte Methode zusatzlich zur Auswertung der Ergebnisse angewendet wurde.

Diese Ergebnisse werden im Folgenden dargestellt.

5.2.1 Auswertung der Rissausbreitungsparameter

Die Auswertung einzelner Lasthorizonte der Wéhlerkurve flir das Spannungsverhaltnis von
R = 0,1 nach Kapitel 4.3.2.1 ergibt Werte der Rissausbreitungsexponenten von 19 < n < 24.
Diese Werte liegen deutlich unterhalb der aus der einfachen linearen Regression aus Kapitel
5.1 bestimmten Exponenten und entsprechen einem Rissausbreitungsverhalten unter Anwe-
senheit eines wahren zyklischen Ermiidungseffektes. Hartelt ['**! konnte zeigen, dass die
stark unterschiedlichen Ergebnisse der Auswertungen der Bruchlastspielzahlen auf zwei Ur-
sachen zuruckzufuhren sind: Zum einen bietet der Stichprobenumfang von 10 Bruchlast-
spielzahlwerten keine hinreichende statistische Basis zur Auswertung nach Weibull, wodurch
starke Schwankungen sowohl innerhalb als auch vor allem zwischen einzelnen Lasthorizon-
ten wirksam werden. Zum anderen beeinflussen Durchlauferproben, die die Grenzlastspiel-
zahl von 10" Lastspielen erreicht haben, die Weibull-Auswertung in solchem MaR, dass die
charakteristischen Bruchlastspielzahlen stark zu hohen Lebensdauern hin verschoben wer-
den. Diese Verschiebung ist fur die Darstellung einzelner Lasthorizonte und deren Bruchlast-
spielzahlverteilung sinnvoll, beinhaltet aber zwei verschiedene Versagensmechanismen. Die
Durchlauferproben beinhalten kleine Fehler, die bei der vorliegenden Last nicht rein mecha-
nisch aktiviert werden, sondern ausschlielllich aufgrund eines starken Einflusses von unter-
kritischem Risswachstum versagen kénnen, wahrend im Versagen der Ubrigen Proben die
zyklische Ermidung eine Ubergeordnete Rolle spielt. Demnach beschreiben die beiden ho-
heren Lasthorizonte in Abbildung 5.1, in denen keine der 10 getesteten Proben die Grenz-
lastspielzahl erreichte, das zyklische Rissausbreitungsverhalten aufgrund zyklischer Degra-
dation von extrinsischen Verstarkungsmechanismen gemaf Kapitel 2.3. Die unteren beiden

Lasthorizonte liegen bereits im Ubergangsbereich von K, > K,zu K, <K, und verfal-

appl
schen deshalb die Bestimmung des Rissausbreitungsexponenten. Abbildung 5.5 zeigt die
Woéhlerkurve fir SisN4 bei R = 0,1 mit den nach Kapitel 4.3.2.1 ausgewerteten Rissausbrei-

tungsexponenten.
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Zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche Si,N, R = 0,1

820 T
© ] = Gemessene Bruchlastspielzahl
% ] O Charakteristische Bruchlastpielzahl nach Weibull
£ 800 " ma] =
I |
o
2
-} 780- [ [ mn
c
c
@©
o
&
@ 7604 -.
ch u - E 'm m 1
ho} —_—
c
m -
o ]
ko) 740
© J
g [ [] 2
X
@©
10° 10" 10° 10° 10" 10" 10°

Bruchlastspielzahl N

Abbildung 5.5: Wohlerkurve fiir Si;N, bei R =0,1 unter Vier-Punkt-Biegebeanspruchung mit

vorgegebenen Verldufen der Steigung auf Basis des Gesetzes nach Paris

Dabei wurden die beiden oberen und die beiden unteren Lasthorizonte jeweils paarweise
entsprechend Kapitel 4.3.2.2 gepoolt und aus den beiden gepoolten Stichproben nach den
Gleichungen 4.1 - 4.3 die Rissausbreitungskurve bestimmt. Die Auswertung der Rissausbrei-
tungskurve ergibt einen Rissausbreitungsexponenten von n = 22. Die mittlere Gerade in

Abbildung 5.5 entspricht dem Waohlerkurvenverlauf nach Gleichung 5.7 mit vorgegebener
1

Steigung ——, die beiden strichgepunkteten Geraden links und rechts davon stellen Paralle-
n

len dieses Verlaufes dar. Es wird deutlich, dass die Durchlaufer in den beiden unteren Last-
horizonten zu einer Verschiebung der ermittelten charakteristischen Bruchlastspielzahlen
fuhren, das Risswachstumsgesetz aber nach wie vor fur die Mehrzahl der getesteten Proben
gilt. Unter Bericksichtigung dieser Erkenntnisse wurden alle folgenden Auswertungen nach
diesem Prinzip durchgeflihrt, mit dem Ziel, das Rissausbreitungsverhalten eindeutig und un-
ter verschiedenen Lastfallen vergleichbar charakterisieren zu kénnen. Nach diesem Verfah-
ren ergeben sich im Falle des Spannungsverhaltnisses von R = 0,5 Rissausbreitungsexpo-
nenten von 26 < n < 43. In Abbildung 5.6 sind die Verlaufe auf Basis der paarweise gepool-
ten Bruchlastspielzahlverteilung eingetragen. Der Rissausbreitungsexponent betragt » = 30

und wieder wird die Verschiebung der linearen Verlaufe aufgrund von Durchlaufern deutlich.

Seite 52



5.2 Diskussion der Ergebnisse der einachsigen Beanspruchung

Zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche Si,N, R = 0,5
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Abbildung 5.6: Wohlerkurve fiir Si;N, bei R =0,5 unter Vier-Punkt-Biegebeanspruchung mit

vorgegebenen Verldufen der Steigung auf Basis des Gesetzes nach Paris

Die ermittelten Rissausbreitungsexponenten unterscheiden sich in Abhangigkeit des ange-
legten Spannungsverhaltnisses. Fir R = 0,1 ist der zyklische Ermidungseffekt starker aus-
gepragt, was sich in einem niedrigeren Wert des Rissausbreitungsexponenten ausdrickt und
durch einen hdheren zyklischen Anteil der Beanspruchung verursacht wird. Fir R = 0,5 spielt
bei gleichzeitig hdherem Rissausbreitungsexponenten und hdherer absoluter Rissausbrei-
tungsgeschwindigkeit der hohe statische Anteil der Beanspruchung eine Ubergeordnete Rol-

le.

5.2.2 Beschreibung des zyklischen Degradationsverhaltens

Ausgehend von der Beschreibung der zyklischen Rissausbreitung nach Kapitel 2.3 kann die
Degradation der Verstarkungsmechanismen unter Voraussetzung der Glltigkeit der Tangen-
tenbedingung (Gleichung 2.33) in einer zyklischen R-Kurve dargestellt werden . Diese

beschreibt den Rissausbreitungswiderstand K, in Abhangigkeit der Risslangenanderung

Aa flr eine bestimmte Anzahl an Belastungszyklen. Klassisch wird die zyklische R-Kurve in
zyklischen Lastsenkungsversuchen an gekerbten Proben ermittelt ®°. Im Folgenden wird
eine Methode beschrieben, mit der der Verlauf der zyklischen R-Kurve aus den in Kapitel 5.1
gezeigten Ergebnissen abgeschatzt werden kann. Dazu werden die Verlaufe der maximalen

Spannungsintensitat aus verschiedenen Lasthorizonten bestimmt, die zu vergleichbaren
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Bruchlastspielzahlen fuhrten. Die hierzu notwendigen Anfangsrisslangen konnen mit Hilfe
der Inertfestigkeitsverteilung sowie dem R-Kurvenverlauf aus Kapitel 3.2 enthommen wer-
den. Dabei wird durch die Anwendung der Tangentenbedingung (Gleichung 2.33) jedem
Festigkeitswert eine Anfangsrisslange zugeordnet. Abbildung 5.7 zeigt die Verteilung der

Ausfallwahrscheinlichkeit aus Inertfestigkeitsmessungen in Abhangigkeit der Anfangsrisslan-

ge a,. Die Ausfallwahrscheinlichkeit bezogen auf die gesamte Stichprobe beschreibt gleich-

zeitig die Uberlebenswahrscheinlichkeit 1-F einer einzelnen Probe mit gegebener Risslange.

. = F nach Weibull
lineare Regression

Ausfallwahrscheinlichkeit F
o
()]
1

7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Anfangsrisslange a in pm

Abbildung 5.7: Ausfallwahrscheinlichkeitsverteilung aus Inertfestigkeitsmessungen in Abhéan-

gigkeit der berechneten Anfangsrisslinge «, .

Ausgehend von der Annahme der gleichen Verteilung der FehlergroRen in Proben fur mono-
tone und zyklische Versuche kann Uber die jeweilige Ausfallwahrscheinlichkeit jedem Bruch-
lastspielzahlwert eine AnfangsrissgroRe zugeordnet werden. Ausgehend von diesen An-

fangsrisslangen werden Spannungsintensitatsfaktorverlaufe auf Basis der Risslangenande-

rung Aa fir die gepriften Maximalspannungen o berechnet. Werden die Spannungsin-

tensitatsfaktorverlaufe fur verschiedene Maximalspannungen, aber ahnliche Bruchlastspiel-
zahlen aufgetragen, so ergibt sich aus den Spannungsintensitatsfaktorverldufen eine, die
zyklische R-Kurve fur die gegebene Lastspielzahl, einhillende Funktion. Abbildung 5.8 zeigt
die Konstruktion der zyklischen R-Kurve aus drei Spannungsintensitatsfaktorverlaufen ein-

zelner Versuche, die bei einem Spannungsverhaltnis von R = 0,1 eine Bruchlastspielzahl von
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N, =40 000 ergaben im direkten Vergleich mit der R-Kurve aus monotonen Versuchen. Ein

vierter Lasthorizont konnte aufgrund nicht passender Bruchlastspielzahlverteilungen nicht
bertcksichtigt werden. Bereits der qualitative Vergleich der Verlaufe lasst auf einen stark

reduzierten Rissausbreitungswiderstand unter zyklischer Beanspruchung schlief3en.

6 N
E ] £
" s -
g S
= i c
= £
a4 !D:
AR
3
21 _»','7
1 ,’/ ] —— R-Kurve (monoton)
1~/ ’/ 41 - 800 MPa, 9,58 um
17y ] 778 MPa, 10,65 uym
A 733 MPa, 13,85 um
0 T

| ! ! | |
-0,01 0,00 0,01 0,02
Risslangenanderung Aa in mm
Abbildung 5.8: Spannungsintensititsfaktorverlaufe fir Si;N, bei R = 0,1 und Ng = 40 000

Die Verlaufe der Spannungsintensitaten schneiden sich in einem Bereich der Risslangenan-

derung von 9 um < Aa < 14 um. Dieser Bereich ist in Abbildung 5.9 vergréRert dargestellt.
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Abbildung 5.9: VergrofRerung des Bereiches der Schnittpunkte der drei Spannungsintensitats-

verlaufe aus Abbildung 5.8

Die zyklische R-Kurve kann mit diesem Verfahren nur im Bereich zwischen den Schnittpunk-
ten der drei Verlaufe exakt abgebildet werden. Der Anfangs- und Endbereich werden, basie-
rend auf den nachfolgend begriindeten Annahmen, angeglichen: Aufgrund der langeren
Dauer von zyklischen Versuchen im Vergleich mit monotonen Versuchen zur Ermittlung des

R-Kurvenverlaufes wird aufgrund des Einflusses von unterkritischem Risswachstum ein re-

duzierter Startwert K,, angenommen. Basierend auf der Arbeit von Kruzic *® wird dieser

Wert fiir SisN, auf 1,3 MPa-m'? festgelegt. Ausgehend von liberwiegend elastischen Briicken

im Bereich des Steilanstieges (Kapitel 2.6.2) wird dieser Bereich als unverandert mit glei-

chem Parameter A, bis zum Erreichen des ersten Schnittpunktes mit einem der Spannungs-

intensitatsfaktorverlaufe angenommen. Der weitere Verlauf folgt den ermittelten Spannungs-
intensitatsverlaufen. Im Bereich von Rissldngenadnderungen Aa > 20 pym kann der Verlauf
der zyklischen R-Kurve nur schwer vorhergesagt werden. Fest steht, dass der Plateauwert
fir monotone Beanspruchungen nicht tUberschritten wird und somit einem oberen Grenzwert
des Verlaufes der zyklischen R-Kurve entspricht. Aufgrund der Irrelevanz fiir das Versagen
ausgehend von natlrlichen Fehlern wurden hierzu keine weiteren Untersuchungen ange-

strebt. Eine Naherungsfunktion unter Einbeziehung der vorhandenen Daten und genannten
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Annahmen zur Beschreibung des zyklischen R-Kurvenverlaufes ist in Abbildung 5.10 darge-

stellt.
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Abbildung 5.10: Naherungsfunktion der zyklischen R-Kurve fiir R=0,1 und N, =40 000

Die Funktion basiert auf der mathematischen Beschreibung der R-Kurve nach Gleichung
2.25. In Tabelle 5.1 sind die angepassten Parameter zur Beschreibung des R-
Kurvenverlaufes im Vergleich mit denen der monotonen R-Kurve wiedergegeben. Die Para-

meteranpassung des zyklischen R-Kurvenverlaufes wurde ausgehend von den Parametern

der monotonen R-Kurve durchgefihrt. Lediglich der Parameter A4, wurde dabei aufgrund der

Annahme der Dominanz elastischer Briicken im ersten Anstieg (s.0.) nicht variiert.
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Tabelle 5.1: Ubersicht der Parameter nach Gleichung 2.25 zur Beschreibung von monotoner R-

Kurve und zyklischer R-Kurve nach 40 000 Zyklen

Parameter monoton zyklisch, 40 000 Zyklen
C, 2 1,3 B8
G 3,2 2
C, 0,44 4,6
C, 0 nicht bestimmt
A 0,0015 0,0015 (vorgegeben)
A, 0,015 0,03
A, entfallt entfallt

Mit Hilfe der so konstruierten zyklischen R-Kurve kann die Reduktion des fur zyklisches Ver-
sagen, ausgehend von naturlichen Fehlern, relevanten Tangentenwertes durch zyklische
Degradation beschrieben werden. Abbildung 5.11 zeigt eine Reduktion von

AK,,=0,8 MPa-m"? fiir SisN, bei R = 0,1 und einer Bruchlastspielzahl von N, = 40 000 far

eine Anfangsrisslange von 9,58 um.
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Abbildung 5.11: Reduktion des Rissausbreitungswiderstandes durch zyklische Degradation
nach 40 000 Zyklen bei einer Anfangsrisslédnge von 9,58 ym
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Fiar das Spannungsverhaltnis von R = 0,5 konnten lediglich jeweils zwei Spannungsverlaufe
aus verschiedenen Spannungshorizonten einander Uber ihre Bruchlastspielzahl zugeordnet
werden. Basierend auf der Naherungsfunktion und den gemachten Annahmen fur R=0,1,
wurde in Abbildung 5.12 dennoch ein Verlauf der zyklischen R-Kurve fir R = 0,5 und eine

Groflenordnung der Bruchlastspielzahl von 1,2 10° < N, <23 10° konstruiert, die bei um

mehr als eine GroRenordnung erhéhten Bruchlastspielzahlen die gleiche Hohe der Redukti-

on von AK,, = 0,8 MPa-m"? beschreibt. Der Anfangswert C, sowie der Parameter 1, wur-

den wiederum festgelegt.
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Abbildung 5.12: Naherungsfunktion der zyklischen R-Kurve fiir R = 0,5 und
1,210°< N, <2,310°

Der Verlauf dieser zyklischen R-Kurve fir R = 0,5 kann aufgrund der stark streuenden Bruch-
lastspielzahlen lediglich bis zu einer Risslangenanderung von Aa = 15 uym exakt beschrie-
ben werden. Der Bereich des Steilanstiegs ist im Vergleich zu R =0,1 um 0,2 MPa-m"? er-

héht. Dementsprechend fallen die Amplitude im zweiten Bereich mit C, =3 MPa-m'? und

analog dazu der zweite Parameter mit 4, = 0,02 kleiner aus. Das Ergebnis bestatigt die er-

wartungsgemal weniger stark ausgepragte Degradation bei héherem Spannungsverhaltnis.
Das zeigt auch der direkte Vergleich der gemessenen monotonen R-Kurve mit den beiden
berechneten zyklischen R-Kurvenverlaufen in Abbildung 5.13. Beide Naherungsfunktionen

verlaufen in einem ahnlichen Bereich, obwohl die Proben bei R = 0,5 mit nahezu eine Gro6-
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Renordnung mehr Belastungszyklen belastet wurden. Gleichzeitig zeigt der zweite konstru-
ierte Verlauf fur R = 0,5 die Grenzen der Methode deutlich auf. Ihre Genauigkeit hangt stark
von der Bruchlastspielzahlverteilung innerhalb der untersuchten Spannungshorizonte ab.
Hier wird wiederholt deutlich, dass die auf zehn Proben pro Spannungshorizont limitierte An-
zahl zur statistisch abgesicherten Ermittlung von Ermidungsmechanismen nicht ausreicht.
Der grofRe Vorteil dieser Methode ist, dass aus dem einfachen Zusammenhang von anlie-
gender Spannung und Bruchlastspielzahl ein Verlauf der zyklischen R-Kurve flr natirliche
Anfangsrisslangen abgeschatzt werden kann. Die Reduktion des Rissausbreitungswider-
standes durch zyklische Degradation von extrinsischen Verstarkungselementen kann im re-
levanten Bereich exakt wiedergegeben werden. Die Voraussetzung daflir ist immer die

Kenntnis des Verlaufes der monotonen R-Kurve.
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Abbildung 5.13: Vergleich von monotoner R-Kurve und den Nadherungsfunktionen der zykli-
schen R-Kurven firR=0,1und R=0,5
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6 Zweiachsige zyklische mechanische Beanspruchung

Zweiachsige mechanische Beanspruchungen wurden in Form von Torsionsbeanspruchun-

gen realisiert (Kapitel 4.2).
6.1 Monotone Torsionsversuche an Al,O; und Si;N,4

6.1.1 Torsionsfestigkeitsmessungen

Als Vorversuche wurden Torsionsfestigkeitsmessungen an Al,O3 und SisN4 durchgefihrt, da
fur diese Belastungsart keine Datenbasis zur Verfiigung stand. Die Datenbasis wird gemein-
sam mit den Ergebnissen der zyklischen Versuche zur Ermittlung der Rissausbreitungspa-
rameter bendtigt (Kapitel 4.3.2).

Abbildung 6.1 zeigt die Verteilung der Torsionsfestigkeit von Al,O3; in Form eines Weibull-

Diagrammes anhand 10 belasteter Proben. Die charakteristische Festigkeit 7, betragt

320 MPa, der korrigierte Weibull-Modul m,, = 10,5.

unb

264 288 311 334 357 380

In(In(1/(1-W)))

Versagenswahrscheinlichkeit W

: : — — :
555 560 565 570 575 580 585 590 595
In(x__)in MPa

max

Abbildung 6.1: Weibull-Diagramm der Torsionsfestigkeitsverteilung von Al,O;

Die Verteilung der Torsionsfestigkeit von 16 SisN4-Proben ist in Abbildung 6.2 dargestellit.

Erwartungsgemal liegt die charakteristische Festigkeit mit 7, = 719 MPa hoher als die von

Al,O3, der korrigierte Weibull-Modul liegt bei m,,, = 14.
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v in MPa
max
592 656 719 782

In(In(1/(1-W)))

Versagenswahrscheinlichkeit W

-3 T T T T T T T T T T T T
6,35 6,40 6,45 6,50 6,55 6,60 6,65 6,70

In (c__)in MPa

Abbildung 6.2: Weibull-Diagramm der Torsionsfestigkeitsverteilung von SizN,

6.1.2 Fraktographische Untersuchungen

Fraktographische Untersuchungen der Al,O3s-Bruchflachen zeigen eine typische, helixformig
gewundene Bruchfliche aufgrund spréden Versagens unter Torsionsbeanspruchung
(Abbildung 6.3). Die Bruchflache besteht immer aus einem gewundenen Teil, in dem das
Versagen senkrecht zur Richtung der grof3ten Hauptnormalspannung verlauft und einem Teil
mit gerade ausgerichteter Bruchkante, der ein Abknicken der Restbruchflache beschreibt.
Dieses Abknicken kann analog zum Auftreten der ,compression curl® im Biegeversuch (Kapi-
tel 5.1.2) betrachtet werden.
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Abbildung 6.3: Helixformig gewundene Bruchfliche einer Al,0;-Rundprobe nach monotoner

Torsionsbelastung

Anhand von Verlaufslinien kann auf den Ursprung des Versagens im Bereich der gewunde-
nen Bruchkante geschlossen werden (Abbildung 6.4). Ausgehend von diesem Bereich kann
der instabile Rissverlauf in maximal drei typische Bereiche eingeteilt werden, die im engli-
schen Sprachgebrauch als ,mirror, mist* und ,hackle* bezeichnet werden ['*!. Diese drei Be-
reiche beschreiben die Anderung der Rissausbreitungsgeschwindigkeit wahrend der instabi-
len Rissausbreitung, wobei durch starker werdende Abweichungen des Rissverlaufes aus
der urspringlichen Ausbreitungsebene der Betrag an Bruchenergie erhoht wird (Kapitel
2.1.2). In Abbildung 6.4 kann lediglich der Ubergang vom ,mirror-/mist‘-Bereich in den ,hack-
le“-Bereich anhand verschieden starker Reflexionen der unterschiedlichen Rissausbrei-
tungsebenen (helle Flachen) eindeutig identifiziert werden. Der Rissausgang mit anschlie-
Rendem Ubergang von ,mirror® zu ,mist“ ist durch den Pfeil am unteren Rand der Bruchfla-
che gekennzeichnet. Dieser Ubergang lasst sich in der Mehrzahl der Falle nur erahnen und

verschwimmt in den meisten Bruchflachen sehr stark.
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Abbildung 6.4: Bruchflache einer Al,03;-Rundprobe nach monotoner Torsionsbelastung mit
Bruchausgang an der gewundenen Seite. Verlaufslinien im linken Teil der
Bruchflache sichtbar.

Die Al,Os-Proben brechen meist in zwei, seltener in drei oder mehr Bruchstlicke. SizNy-
Proben dagegen versagen wie in Abbildung 6.5 links dargestellt in allen Fallen unter Zersplit-
terung in 10 und mehr Bruchstiicke. Nach Zusammensetzen (Abbildung 6.5 rechts) der
Bruchstiicke erhalt man jedoch den typischen erwarteten primaren Bruchflachenverlauf, der
aufgrund von Spannungswellen und daraus resultierenden Sekundarrissinitierungen wah-

rend des Bruchs zerstort wird.

—
T

o ds

‘ .

Abbildung 6.5: Bruchstiicke einer zyklisch ermiideten Torsionsprobe aus Si;N, nach Ver-

suchsende (links) und zur Fraktographie rekonstruiert (rechts)

Die meisten Bruchstiicke konnten so rekonstruiert werden, dass der Bereich der Rissinitiie-
rung und somit auch der Ausgangspunkt der instabilen Rissausbreitung identifiziert werden
konnte. Dabei waren die Erkenntnisse der fraktographischen Untersuchungen an Al,O3 sehr
hilfreich. So konnte festgestellt werden, dass Si;N, in vergleichbarer Weise versagt. Die Su-

che der Stelle der Rissinitiierung gestaltet sich im Falle der dunkleren Si;N4-Keramik durch
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6.1 Monotone Torsionsversuche an Al203 und Si3N4

eine kontrastreichere Bruchflache einfacher. Der instabile Rissverlauf kann ebenfalls in die
genannten drei Bereiche unterteilt werden. Abbildung 6.6 zeigt den Bereich des Rissaus-

gangs einer SizN4-Bruchflache.

Abbildung 6.6: Bereich des Rissausgangs einer Siz;N;-Bruchfliche nach Versagen unter Torsi-
onsbeanspruchung. Die Ellipsenbdgen markieren die Uberginge von ,,mirror

zu ,,mist“ beziehungsweise ,,mist“ zu ,,hackle*.

Auch fur SizNg4 sind in vielen Fallen ,mirror® und ,mist* nicht zu unterscheiden, da ausgehend
von sehr kleinen kritischen Risslangen bereits nach kurzer Risslangendnderung grof3e Riss-
ausbreitungsgeschwindigkeiten vorliegen [*®!. Die beiden Ellipsenbdgen in Abbildung 6.6
deuten die Ubergange der Bereiche an. Der Versagensursprung unter monotoner Torsions-
beanspruchung konnte entweder als Oberflachenfehler oder als Gefligeinhomogenitat in
unmittelbarer Nahe der Oberflache bestimmt werden. Abbildung 6.7 zeigt einen Versagen-
sursprung der SizsN4-Probe in Form einer Gefligeinhomogenitat. Aufgrund des kleinen Ab-
standes zur Oberflache im Vergleich zum Fehlerdurchmesser, kann dieser in seiner Art den
Oberflachenfehlern zugeordnet werden. Im unteren Bereich von Abbildung 6.7 sind deutlich

die Schleifriefen der Hartbearbeitung zu erkennen, die nicht zum Versagen gefuhrt haben.

-

Abbildung 6.7: Gefiigeinhomogenitat als Versagensursache einer Si;N4-Probe.
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6.2 Zyklische Torsionsversuche an Al,O3;

6.2.1 Lebensdauerverhalten

Abbildung 6.8 zeigt die Wohlerkurve zyklischer Torsionsversuche an Al,O; fir ein Span-
nungsverhaltnis von R = -1. Der Gesamtverlauf der Wohlerkurve kann nicht linear genahert
werden, sondern stellt sich diskontinuierlich in drei Bereichen dar. Ein ausgepragter zykli-
scher Ermudungseffekt wird im Lastbereich von t,,,, = 150 MPa bis 110 MPa durch einen
linearen Zusammenhang zwischen anliegender Maximalspannung und der gemessenen
Bruchlastspielzahl beschrieben. Dieser Bereich ist in Abbildung 6.8 durch die gestrichelte
Linie gekennzeichnet. Im Bereich des hdchsten Lasthorizontes von 250 MPa und der beiden
unteren Lasthorizonte weicht der Verlauf vom linearen ab. Die Streubreite innerhalb der ein-
zelnen Lasthorizonte des linearen Bereiches liegt innerhalb einer GréRenordnung. Auf dem
héchsten sowie auf den unteren beiden Lasthorizonten liegen jeweils héhere Streuungen
vor. Die Regression der mittleren Spannungsbereiche ergibt einen Rissausbreitungsexpo-

nenten von n =6.

Zyklische Torsionsversuche Al,LO, R = -1
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Abbildung 6.8: Wohlerkurve fiir Al,O; bei R = -1 unter Torsionsbeanspruchung

Die Wohlerkurve fiir das Spannungsverhaltnis von R = 0,1 (Abbildung 6.9) zeigt ebenfalls
drei Bereiche, die zu einem diskontinuierlichen Verlauf der Wohlerkurve fihren. Eine lineare
Regression ist bei diesem Spannungsverhaltnis unmoglich, ein wahrer zyklischer Ermi-

dungseffekt ist lediglich im Bereich der oberen beiden Lasthorizonte zu vermuten. Die fol-
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6.2 Zyklische Torsionsversuche an Al203

genden drei Lasthorizonte beschreiben den Zusammenhang zwischen anliegender Span-
nung und Bruchlastspielzahl mit einer positiven Steigung. Die Streubreiten der einzelnen
Lasthorizonte liegen im Bereich von ein bis zwei Grofienordnungen, was eine leichte Erho-

hung im Vergleich zum Spannungsverhaltnis von R = -1 bedeutet.

Zyklische Torsionsversuche AI203 R=0,1
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Abbildung 6.9: Wéhlerkurve fiir Al,O; bei R = 0,1 unter Torsionsbeanspruchung

Die Diskontinuitat im Verlauf der Woéhlerkurve bestatigt sich im Ergebnis der Versuche bei
einem Spannungsverhaltnis von R = 0,5 (Abbildung 6.10), so dass auch in diesem Fall eine
lineare Regression nicht sinnvoll erscheint. Im hoéchsten getesteten Lasthorizont wurde in
drei Fallen sofortiges Versagen im ersten Lastspiel festgestellt, im niedrigsten Lasthorizont
kam es in sechs Fallen zum Erreichen der Grenzlastspielzahl. Die Ubrigen drei Lasthorizonte
beschreiben einen Zusammenhang von Bruchlastspielzahl und anliegender Rand-
schubspannung, jedoch mit einem diskontinuierlichen Verlauf. Die Streuung der ermittelten
Bruchlastspielzahlen innerhalb der einzelnen Lasthorizonte ist mit mehr als drei Grélkenord-
nungen deutlich groRer als bei den anderen beiden Spannungsverhaltnissen. Der Span-
nungsbereich, in dem ein Ermidungseffekt aufgrund der Abhangigkeit der Bruchlastspielzahl

von der anliegenden Spannung beobachtet wird, ist entsprechend eingeschrankt.
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Zyklische Torsionsversuche Al,O, R =0,5
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Abbildung 6.10: Wohlerkurve fiir Al,O; bei R = 0,5 unter Torsionsbeanspruchung

6.2.2 Fraktographische Untersuchungen

Die Bruchflachen der in zyklischen Torsionsversuchen untersuchten Proben sind grundsatz-
lich vergleichbar mit denjenigen unter monotoner Last getesteten Proben. Die helixférmige
Bruchflachenform wurde in allen Fallen ermittelt. An Proben der mittleren und unteren Last-
horizonte der Versuche bei R=-1 und R=0,1 konnte jeweils am helixférmigen Teil der
Bruchkante eine Abweichung dieser in Richtung der Probenachse festgestellt werden
(Abbildung 6.11). Die Lange dieser Abweichung wurde an allen Bruchstlicken vermessen
und aus den gemessenen Langen der Bruchkantenabweichung zweier Bruchstiicke einer
Probe der Mittelwert gebildet. Es ergaben sich Langen im Bereich zwischen 200 um und
600 um. Diese Abmessungen und die Ausrichtung der Abweichungen weisen stark auf

schleifbearbeitungsbedingte Longitudinalrisse hin (Kapitel 2.4).
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6.2 Zyklische Torsionsversuche an Al203

Abbildung 6.11: Lichtmikroskopische Darstellung der Bruchkantenabweichung am Bruchstiick

einer Al,O;-Torsionsprobe nach zyklischem Versagen

Die Bruchkantenabweichung liegt in allen Fallen in unmittelbarer Nahe der Rissinitiierung-
stelle. Das konnte mit Hilfe von lichtmikroskopischen Aufnahmen mit variabler Beleuchtung
sowie lokalen rasterelektronenmikroskopischen Untersuchungen gezeigt werden (Abbildung
6.12 Kreise).

Abbildung 6.12: Rissinitiierung einer Al,O;-Torsionsprobe in unmittelbarer Nahe der Bruchkan-
tenabweichung im Lichtmikroskop (links) und im Rasterelektronenmikroskop
(rechts)

Hoéhere VergrolRerungen zeigen, dass die Abweichungen der Bruchkante ausgehend von der
Probenoberflache senkrecht als Flache in das Probeninnere hineinragen (Abbildung 6.13).

Diese erreichen Tiefen von einigen hundert Mikrometern.
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Abbildung 6.13: Ansicht einer Bruchkantenabweichung und der in die Tiefe ragenden Flache.

Aulerdem zeigt sich in diesen Untersuchungen, dass neben Bereichen interkristalliner Riss-
verlaufe vermehrt transkristallin gebrochene Bereiche ebener Ausrichtung vorliegen

(Abbildung 6.14).
A

Abbildung 6.14: Transkristalliner Bruch in der Umgebung der Rissinitiierung nach zyklischer

Torsionsbeanspruchung.

6.2.3 Statistische Auswertung der Ergebnisse zyklischer Torsionsversuche an Al,O;

Alle Wohlerkurven aus zyklischen Torsionsversuchen an Al,O; zeigen einen diskontinuierli-
chen Verlauf. Im Falle des Spannungsverhaltnisses von R = 0,1 fiir Al,O; ist sogar eine posi-
tive Steigung im mittleren Bereich ablesbar. Ein solches Verhalten ist nach bisherigen
Kenntnissen zum Rissausbreitungsverhalten auszuschlieen, so dass ein Effekt aufgrund
statistisch nicht hinreichend abgesicherter Bruchlastspielzahlverteilungen wahrscheinlich ist.

Aus diesem Grund wurde das Pooling-Verfahren aus Kapitel 4.3.2.2 angewendet, um den
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6.2 Zyklische Torsionsversuche an Al203

Einfluss von zu geringen Stichprobenumfangen minimieren zu kdnnen. Die so ermittelten
Bruchlastspielzahlverteilungen wurden anschlielliend zur Berechnung von Rissausbreitungs-
kurven nach dem Verfahren aus Kapitel 4.3.2 herangezogen. Es wurden immer diejenigen
Lasthorizonte mit Hilfe des Poolings zusammengefasst, deren Probenbruchstiicke in frakto-
graphischen Untersuchungen vergleichbare Ergebnisse zeigten und die aufgrund ihrer
Bruchlastspielzahlverteilung ein ahnliches Rissausbreitungsverhalten erwarten lie3en. Abbil-
dung 6.15 zeigt die Ergebnisse fiir die Wohlerkurve bei R = -1 nach Anwendung des Pooling-
Verfahrens. AulRerdem sind flr die jeweiligen charakteristischen Bruchlastspielzahlen Linien-
verlaufe eingetragen, die den Rissausbreitungsexponenten zuzuordnen sind und damit direkt
mit dem Rissausbreitungsverhalten in den einzelnen Bereichen korrelieren. Der diskontinu-
ierliche Verlauf der Wohlerkurve wird auflerdem durch die sich unterscheidenden Streubrei-
ten der einzelnen Lasthorizonte unterstrichen. Im oberen Bereich mit » = 13 und im unteren
Bereich mit n =9 liegen die Streubreiten der Bruchlastspielzahlen deutlich oberhalb von
einer GroRenordnung, ohne dabei Durchlauferproben zu berlcksichtigen. Dagegen wurden
im mittleren Bereich mit n = 6,5 Bruchlastspielzahlen innerhalb einer GréRenordnung ermit-

telt.
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Abbildung 6.15: Darstellung der gepoolten Lasthorizonte der Wéhlerkurve fiir Al,O; bei R = -1

unter Torsionsbeanspruchung und der korrelierten Steigungen

Abbildung 6.16 zeigt die entsprechende Darstellung fir Versuche bei R = 0,1. Hierbei wur-
den die drei Lasthorizonte von 180, 200 und 245 MPa gepoolt, da in diesen Bruchkantenab-
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weichungen festgestellt werden konnten und die Auswertung der Rissausbreitungskurven ein
vergleichbares Rissausbreitungsverhalten ergeben haben. Die unteren beiden Lasthorizonte
weichen in der Auswertung von den mittleren ab. Ein Poolingverfahren war in diesem Fall
nicht moglich, da auf Basis von drei Messwerten fur den niedrigsten Lasthorizont keine cha-
rakteristische Bruchlastspielzahl berechnet werden konnte. Der hdchste Lasthorizont liegt mit
290 MPa bereits im Streubereich der Festigkeitsmessungen aus Kapitel 6.1. Die hier gemes-
sene geringe Streuung in diesem Bereich ist sehr ungewdhnlich, fur eine hohe getestete
Probenanzahl wirden in diesem Bereich Rissausbreitungsexponenten von n = 20 erwartet,
da die Belastung bereits im Bereich der Streubreite der Inertfestigkeit liegt. Im mittleren Be-
reich konnte mit Hilfe der gepoolten Stichprobe ein Rissausbreitungsexponent von n =9
ermittelt werden, d.h. in diesem Bereich fallt der Ermidungseffekt nur wenig starker aus, als
in den Ubrigen Lasthorizonten. In den unteren beiden Lasthorizonten liegt der ermittelte
Rissausbreitungsexponent fir den Lasthorizont von 170 MPa bei n = 10, wird aber aufgrund
der hohen Anzahl an Durchlaufern im niedrigsten Lasthorizont hoher eingeschéatzt. Erwar-
tungsgemal missten die Werte der Rissausbreitungsexponenten Uber denen bei R = -1

liegen, was zumindest im mittleren Lastbereich zutrifft.

Zyklische Torsionsversuche AlL,O, R = 0,1
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Abbildung 6.16: Darstellung der gepoolten Lasthorizonte der Woéhlerkurve fiir Al,O; bei R = 0,1

unter Torsionsbeanspruchung und der korrelierten Steigungen

Die Pooling-Methode st63t in diesem Fall an ihre Grenzen, da sie in ihrer Aussagekraft stark

von der Verteilung innerhalb der vorliegenden Stichproben abhangt. Aufgrund der anormalen
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Verteilung der Durchlduferproben im Zusammenhang mit der anliegenden Spannung werden
die Ergebnisse in diesem Lastfall schwer interpretierbar. Nur zusammen mit der Auswertung
der fraktographischen Ergebnisse und den Ergebnissen der Versuche bei R = -1 Iasst sich
diese vorsichtige Aussage zum eigentlichen Verlauf der Wohlerkurve treffen.

Im Falle des Spannungsverhaltnisses von R = 0,5 ergibt sich mit Hilfe der Pooling-Methode
ein von dem in Kapitel 6.2.1 vorgestellten verschiedenes Verhalten. Paarweises Pooling der
drei relevanten Lasthorizonte untereinander sowie aller drei Lasthorizonte auf eine mittlere
Spannung ergeben Rissausbreitungsexponenten von 22 < n < 25. Es ist kein Unterschied
im Rissausbreitungsverhalten in Abhangigkeit des Lastniveaus zu erkennen. Diese Tatsache
wird durch fraktographische Untersuchungen belegt, die in keinem Fall Abweichungen der
Bruchkante erkennen lie3en. Aufgrund des hohen Einflusses von Durchlauferproben sind die
gepoolten charakteristischen Bruchlastspielzahlen stark gegeneinander verschoben. Aus
diesem Grund wird an dieser Stelle auf eine Darstellung der gepoolten Ergebnisse flr
R = 0,5 verzichtet.

6.3 Zyklische Torsionsversuche an SizN,

Abbildung 6.17 zeigt die Wohlerkurve fur SizN4 bei einem Spannungsverhaltnis von R = 0,1.
Ein diskontinuierlicher Verlauf sowie ein Zusammenhang zwischen ermittelter Bruchlast-
spielzahl und angelegter Spannung sind eindeutig zu erkennen. Im mittleren Bereich weist
der starker abfallende Kurvenverlauf auf einen ausgepragteren zyklischen Ermidungseffekt
hin. Auffallig sind vor allem die geringen Streubreiten der einzelnen Lasthorizonte in diesem

Bereich.
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6.3.1 Lebensdauerverhalten

Zyklische Torsionsversuche Si3N4 R=0,1
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Abbildung 6.17: Wohlerkurve fiir Si;N4 bei R = 0,1 unter Torsionsbeanspruchung

Die Darstellung der gepoolten Ergebnisse in Abbildung 6.18 im Bereich der mittleren Lastho-
rizonte verdeutlicht die Beobachtungen. Vor allem zum niedrigsten Lasthorizont hin steigt der
Betrag des Rissausbreitungsexponenten stark an. Insgesamt liegen die Werte erwartungs-

gemal deutlich Gber denen der Auswertungen der Versuche an Al,O;.
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Zyklische Torsionsversuche Si3N4 R=0,1
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Abbildung 6.18: Darstellung der gepoolten Lasthorizonte der Wohlerkurve fiir Si;N4 bei R =0,1

unter Torsionsbeanspruchung und der korrelierten Steigungen

6.3.2 Fraktographische Untersuchungen

Wie bereits die Proben aus monotonen Torsionsversuchen versagten alle Torsionsproben
nach zyklischer Beanspruchung in 10 oder mehr einzelnen Bruchstlicken (Abbildung 6.5
(links)). Viele dieser Bruchstlcke entstehen aufgrund von wahrend des Bruchs frei werden-
der elastisch gespeicherter Energie, die aufgrund der Reflexion elastischer Wellen Sekun-
darrissbildung hervorruft. Diese Sekundarrisse stellen lediglich eine Folge des Versagens
dar und tragen nicht dazu bei. Zur weiteren fraktographischen Untersuchung mussten die
Bruchsticke zunachst durch Verkleben der einzelnen Bruchsticke rekonstruiert werden
(Abbildung 6.5 (rechts)). Die rekonstruierten Bruchstlicke zyklisch ermldeter Proben zeigen
ein Bruchbild des Primarrisses, das dem von Al,Os-Proben ahnlich ist. Im Bereich der mittle-
ren und unteren Lasthorizonte zeigen die Bruchstiicke entlang ihrer helixférmigen Bruchkan-
te in Bearbeitungsrichtung ausgerichtete Abweichungen. Dieser Bereich beschreibt gleich-
zeitig den Bereich der Rissinitiierung, von dem sowohl der instabile Primarriss als auch ein
oder mehrere Sekundarrisse ausgehen kénnen. Abbildung 6.19 zeigt ein Teilstlick einer sol-
chen Bruchflache. Neben dem Rissausgang, der am unteren Bildrand mittig als relativ glatte
Flache zu erkennen ist, zeigen die seitliche Kante links und die Kante im oberen rechten Be-

reich in spitzem Winkel abknickende Bruchflachen von Sekundarrissen. Diese Sekundarriss-
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verlaufe entstehen wahrend des katastrophalen Versagens der Probe unter rein instabilem
Rissfortschritt.

Abbildung 6.19: Teilstiick der Bruchflache einer zyklisch ermiideten Si;N4-Torsionsprobe mit

Rissausgang (unten Mitte) und groBer Restbruchflache.

Der Rissausgang liegt direkt an der geschliffenen Oberflache der Torsionsprobe und ist in
Abbildung 6.20 vergrofiert dargestellt. Die Versagensursache kann in dieser VergrofRerung

nicht eindeutig bestimmt werden. Eine charakteristische Abweichung der Bruchkante in Rich-

Bruchkantenabweichung

geschliffene Oberflache

20 ym

Abbildung 6.20: VergroBerter Rissausgang an der geschliffenen Probenoberflache
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6.4 Diskussion der Ergebnisse der zweiachsigen Beanspruchung

Bei weiter vergroRerter Betrachtung aus anderer Perspektive (Abbildung 6.21) stellt sich die
Bruchkantenabweichung mit einer Lange von 24,85 um als Langsachse eines bearbeitungs-

bedingten Longitudinalrisses dar, der eine Tiefe in vergleichbarer Abmessung erreicht.

T N — ——— i —
geschliffene Oberflache
I ,

=

.:‘ Bruchflache __

Abbildung 6.21: VergroBerte Darstellung der Bruchkantenabweichung aus Abbildung 6.20
6.4 Diskussion der Ergebnisse der zweiachsigen Beanspruchung

6.4.1 Vergleich mit einachsiger Beanspruchung

Die Ergebnisse der Vorversuche unter monotoner Torsionsbelastung zeigen fur Al,O3 keinen
festigkeitsreduzierenden Einfluss der zweiachsigen Beanspruchung. Unter Berlcksichtigung

des groReren effektiv belasteten Volumens der Torsionsprobe (Kapitel 4.3.1) ergibt sich so-
gar eine mit 7, = o, = 389 MPa hohere Festigkeit als in Vier-Punkt-Biegeversuchen nach
Nejma ['?"1 Erbacher '*® und Wolf!"®!. Deren Angaben ergeben volumenkorrigierte Festigkei-
ten von o, = 340-388 MPa. Monotone Festigkeitsuntersuchungen an SisN4 zeigen ebenfalls
keinen festigkeitsreduzierenden Einfluss. Die volumenkorrigierte Festigkeit ergibt sich zu

r. = o, =871 MPa. Diese Iliegt unterhalb der volumenkorrigierten Festigkeit
von o, =993 MPa aus Kapitel 3.2, aber auch oberhalb der Korrigierten Festigkeit von

o, =842 MPa nach Lube ['®l. Die Differenzen der Festigkeitswerte ergeben sich vermutlich

durch verschiedene Schleifprozesse, in denen Biegestdbchen und Torsionsproben bearbei-
tet werden. Die fraktographischen Untersuchungen aus Kapitel 6.1.2 bestatigen dies, indem
sie belegen, dass samtliche Briiche ausgehend von der Probenoberflache senkrecht zur
Hauptnormalspannungsrichtung in das jeweilige Probeninnere verliefen. Somit kann zusam-

menfassend festgehalten werden, dass der Einfluss eines zweiachsigen Spannungszustan-
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des unter rein monoton ansteigender Belastung keinen reduzierenden Einfluss auf die Fes-
tigkeiten von Al,O3; und SisN4 hat.

Der Vergleich von zyklischen Torsionsversuchen an Al,O; ¥ mit Ergebnissen aus zykli-
schen Versuchen des gleichen Materials unter einachsiger Beanspruchung nach Nejma ['?"
zeigt jedoch, dass sich das Ermidungsverhalten in Abhangigkeit der Belastungsart und des
Spannungsverhaltnisses unterscheidet. Der Vergleich von zyklischen Torsionsversuchen mit
Zug-Druck-Versuchen bei R = -1 in Abbildung 6.22 zeigt einen verstarkten Ermiadungseffekt
fir Torsionsbeanspruchung, sichtbar durch den steiler abfallenden Verlauf der Wéhlerkurve
der Torsionsversuche, der mit einer reduzierten Lebensdauer bei vergleichbaren Maximallas-
ten einhergeht. Die eingetragenen Steigungen basieren auf nach Kapitel 4.3.2 berechneten
Rissausbreitungsexponenten. Dazu wurden die Bruchlastspielzahlen zunachst gepoolt, um
statistische Unsicherheiten weitestgehend auszuschlielen. Im Fall der Lebensdauerdaten
der Vier-Punkt-Biegeversuche nach Nejma "*"! liegen dennoch erhebliche Unsicherheiten
aufgrund teilweise mit weniger als sieben Proben nicht hinreichend abgesicherter Lasthori-
zonte vor. Diese Tatsache erklart den sehr flachen Verlauf der berechneten Steigung fiir
Zug-Druck-Versuche. Dennoch zeigen diese Trends eindeutig den verstarkten Ermidungsef-

fekt unter zyklischer Torsionsbelastung.
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Abbildung 6.22: Vergleich von zyklischen Torsions- und Zug-Druck-Versuchen nach Nejma ['?"

an Al,O;bei R = -1

Bei einem Spannungsverhaltnis von R = 0,1 zeigt der Vergleich von zyklischen Torsionsver-

[121

suchen mit zyklischen Vier-Punkt-Biegeversuchen nach Nejma " keine eindeutige Redukti-
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on der Lebensdauern, aber einen verstarkten Ermiudungseffekt fur Torsionsversuche. Im
unteren Bereich der Lastspannungen in Abbildung 6.23 schneiden sich beide Wodhlerkurven
und die Bruchlastspielzahlen unter einachsiger Belastung Uberschreiten die der Torsionsver-
suche. Eine Reduktion der Lebensdauer durch die zweiachsige zyklische Beanspruchung ist
somit lediglich im Bereich niedriger anliegender Spannungen festzustellen. Die Starke des
zyklischen Ermidungseffektes ist aber fir den gesamten gemessenen Bereich im Falle der
Torsionsbeanspruchung starker ausgepragt als fur Vier-Punkt-Biegebeanspruchung. Dies
drickt sich durch den steileren Verlauf der Steigung der Woéhlerkurve aus. Auch in diesem
Fall basieren die eingetragenen Steigungen auf den nach Kapitel 4.3.2 berechneten Riss-
ausbreitungsexponenten. Die Rissausbreitungsexponenten der Vier-Punkt-
Biegebeanspruchung liegen bei n = 18 fir R =-1 und n = 24 fir R = 0,1 und somit oberhalb

der Werte der Torsionsversuche.
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Abbildung 6.23: Vergleich von zyklischen Torsions- und Vier-Punkt-Biegeversuchen nach
Nejma "?" an Al,O;bei R = 0,1

Far R = 0,5 konnte hingegen kein Unterschied im Ermudungsverhalten festgestellt werden.
Die Bruchlastspielzahlen der beiden Belastungsarten unterscheiden sich nicht stark. Hier
kann von einer statistischen Unsicherheit ausgegangen werden. Die Rissausbreitungsexpo-
nenten liegen mit 22 < n < 25 im gleichen Bereich. Aufgrund der in Kapitel 6.2.3 erlauterten
unubersichtlichen Darstellung, wird an dieser Stelle auf einen graphischen Vergleich verzich-

tet. Ein Einfluss der mehrachsigen Beanspruchung kann demnach bei R = 0,5 nicht festege-
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stellt werden. Der Einfluss des Spannungsverhaltnisses auf das Ermidungsverhalten konnte
in fraktographischen Untersuchungen bestatigt werden. Die ausgepragtesten Bruchkanten-
abweichungen konnten bei R = -1 festgestellt werden. Bei R = 0,1 waren die Haufigkeiten
des Auftretens leicht kleiner, wahrend bei R = 0,5 keine solchen Bruchkantenabweichungen
gefunden werden konnten. Damit besteht ein direkter Zusammenhang zwischen dem Auftre-
ten von Abweichungen entlang der Bruchkante und dem einer verstarkten zyklischen Ermii-
dung. Dieser Aspekt konnte auch flir Versuche an Si;N, bestatigt werden. Zyklische Torsi-
onsversuche an SisN4 wurden lediglich bei R = 0,1 durchgefiihrt. Ein direkter Vergleich mit

Vier-Punkt-Biegeversuchen in Abbildung 6.24 zeigt einen erheblichen Einfluss der Torsions-

beanspruchung.
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Abbildung 6.24: Vergleich der Ergebnisse zyklischer Vier-Punkt-Biegeversuche mit Ergebnis-

sen aus zyklischen Torsionsversuchen an Si;N,

Die absoluten Bruchlastspielzahlen sind stark reduziert und es ergibt sich ein steiler Abfall

der Wohlerkurve, der als verstarkter Ermidungseffekt interpretiert werden kann. Ein Ver-

gleich der Rissausbreitungsexponenten mit n,,, =24 und n,,,, = 18 belegt dies. Bruch-

kantenabweichungen konnten fraktographisch nachgewiesen werden, wenngleich diese auf-
grund ihrer geringen Abmalfe von weniger als 30 um ohne die vorherige Kenntnis der Er-
gebnisse fir Al,O3 nicht ermittelbar gewesen waren. Somit konnte ein wahrer zyklischer Er-

mudungseffekt flr zyklische Torsionsbeanspruchung sowohl fir Al,O; bei Spannungsver-
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haltnissen von R =-1 und R = 0,1 als auch fur SisN4 bei R = 0,1 ermittelt werden. Die unter
Nutzung des Pooling-Verfahrens berechneten Rissausbreitungsexponenten liegen allesamt
unterhalb der Werte aus einachsigen zyklischen Versuchen und der fur rein unterkritisches

Risswachstum dieser beiden Werkstoffe bekannten Exponenten (Kapitel 3.1 und 3.2).

6.4.2 Versagensmodell der zyklischen Torsionsbeanspruchung

Die Ursache des ermittelten verstarkten zyklischen Ermidungseffektes fir R =-1 und
R = 0,1 wird im Folgenden diskutiert. Ausgangspunkt des Erklarungsansatzes bilden die Er-
gebnisse der fraktographischen Untersuchungen, die im Bereich mittlerer und kleiner Rand-

schubspannungen 7 Abweichungen des helixformigen Bruchkantenverlaufes ergaben.

Die Abweichungen sind makroskopisch linear in Richtung der Probenlangsachse der Al,Os-
Proben beziehungsweise senkrecht zur Probenlangsachse der Si;N4-Proben ausgerichtet.
Mikroskopisch betrachtet folgen sie lokal dem Verlauf der Mikrostruktur und bildeten somit

urspriinglich Gberwiegend interkristalline Risse. Die Abmessungen der Abweichungen betru-
gen 200 pm < 132> <600 pm fir Al,O3 und 153" < 30 pm fir SizN,, je nach Héhe der anlie-

genden Spannung. In allen Fallen Uberstieg diese Abmessung den Betrag der kritisch er-
tragbaren Risslange bei entsprechender Spannung. Gleichzeitig entspricht die Ausrichtung
der Abweichungen den jeweiligen Schleifbearbeitungsrichtungen der Al;Os- und SizNg-
Proben. Damit liegt die Vermutung nahe, dass es sich bei den beobachteten Abweichungen
um bearbeitungsbedingte Risse handelt (Kapitel 2.4). Die in den Untersuchungen verwende-
ten glatten Proben wurden im Langs- beziehungsweise Querschleifverfahren geschliffen, so
dass die Ausbildung von Longitudinalrissen langs beziehungsweise quer zur Probenachse
zu erwarten war. Diese Vermutung konnte mit Hilfe der fraktographischen Untersuchungen
aus den Kapiteln 6.2.2 und 6.3.2 bestatigt werden. Auswertungen der Bruchflachen ergaben
weiterhin, dass die Bereiche um die Abweichungen gleichzeitig den Beginn instabiler Riss-
ausbreitung darstellen. Aufbauend auf Kenntnissen zur Ausbildung bearbeitungsbedingter
Fehler und den Ergebnissen der Kapitel 6.2 bis 6.4 wurde das im Folgenden beschriebene
bruchmechanische Modell zum Versagensverhalten unter zyklischer Torsionsbeanspruchung
entwickelt %81,

Eine Torsionsbeanspruchung fuhrt zu einem zweiachsigen Spannungszustand, der durch
den Zusammenhang der Hauptnormalspannungen, die unter 45° zur Probenachse wirken,

nach Gleichung 6.8 gekennzeichnet ist.
o,=-0,,0,=0 (6.8)

Die winkelabhangige Normalspannungskomponente in der Rissebene ergibt sich entspre-

chend Gleichung 6.9 zu
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o, =0, sinz((p—%)+ o, cosz((p—l), (6.9)

4

die Schubspannung in der Rissebene mit Winkel ¢ gegen die Probennormale entsprechend

Gleichung 6.10 zu

r=(o, -0, )sin(go —%)cos(go —%) (6.10)
Diese Spannungsverteilung ergibt maximale Schubspannungsbetrdge 7 in Richtung der zu
erwartenden Longitudinalrisse (@ =0°v 90°), in der die Normalspannungskomponente

o, =0 betragt. Die Zusammenhénge zwischen den Spannungskomponenten und der Riss-

und Probengeometrie sind in Abbildung 6.25 dargestelit.

Abbildung 6.25: Schematische Darstellung der unter Torsionsbeanspruchung wirkenden
Spannungskomponenten und Zusammenhidnge von Riss- und Probengeo-

metrie

Die aus den Gleichungen 6.9 und 6.10 resultierenden Spannungsintensitatsfaktoren entlang

der Rissfront eines halbelliptischen Oberflachenanrisses des Aspektverhaltnisses % erge-

ben sich nach Gleichung 6.11.

K,=Fo,ra, K,=F,tra, K, =F,tra, (6.11)

mit den geometrischen Funktionen F,, F, und F,,, die vom Aspektverhaltnis % abhan-

gen. Zur Beschreibung der mehrmodalen Rissbeanspruchung wurde ein aquivalenter Span-
nungsintensitatsfaktor gemall des Kriteriums der koplanaren Energiefreisetzungsrate nach

Paris '*% gewahlt. Unter der Voraussetzung des ebenen Spannungszustandes ergibt sich
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eq ®

\/K,Z +K? +1LK,2,, =K (6.12)

Versagen tritt ein, sobald K, den Betrag der Modus-| Risszahigkeit K,. erreicht. Aus den

Gleichungen 6.11 und 6.12 ergibt sich die aquivalente geometrische Funktion F, nach Glei-

chung 6.13.

F o (6.13)

Im Folgenden wird anstelle eines Risses eine gerade Kerbe des Verhaltnisses %—m an-

1
VJ1-v

se Annahme ist gerechtfertigt, da der dquivalente Spannungsintensitatsfaktor einer geraden

genommen. Fir sie ergibt sich die aquivalente geometrische Funktion zu F, = . Die-

Kerbe um weniger als 10 % von dem im tiefsten Punkt eines Risses des Verhaltnisses

% > 4 abweicht (Hakulinen "%, Matsuo ["*"). Die im Schleifprozess erzeugten Longitudinal-

risse stehen nach Eingriff des Schleifkorns unter Einfluss eines starken Eigenspannungsfel-
des, dass die Rissflanken zur Oberflache hin schliefdt. Dieser Bereich ist in Abbildung 2.13
durch die graue Schnittflache angedeutet. Aulterdem sind durch die Rauheit der Rissflanken
Mechanismen ahnlich der extrinsischen Verstarkung wirksam, die die Risse teilweise Uber-
bricken. Der so entstandene Riss besitzt demnach nur einen reduzierten Teil berihrungslo-

ser Rissflanken. Eine anliegende Schubspannung 7z . wird dabei um den Betrag 7, redu-

appl

zZiert (Gleichung 6.14).

Tt = Tappt T T T4 <0 (6.14)

total

Der durch Uberbriickung erzeugte Kraftschluss zwischen Teilen der Rissflanken kann durch
hinreichend hohe anliegende Schubspannungen der Modi Il und Il Gberwunden werden und
es kommt bei Uberwindung der Haftreibung zu einer Relativbewegung. Diese Reibbeanspru-
chung fihrt zu einem Ermidungseffekt aufgrund wiederholter Gleitvorgange zwischen den
Rissflanken, die in einer Reduktion des Reibkoeffizienten und somit dem Abbau der Uber-
briickung resultieren. Im Folgenden wird ausschlieRlich die Modus-llI-Beanspruchung stell-
vertretend fur die rein schubkontrollierten Lastfalle betrachtet.

Zur Berechnung der vorliegenden Spannungsintensitatsfaktoren muss die Verteilung der

Schubspannungskomponenten bekannt sein. Unter dieser Voraussetzung kann K, , mit

Hilfe der Methode der Gewichtsfunktion (siehe Kapitel 2.1.3) entsprechend Gleichung 6.15

dargestellt werden.
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a

(6.15)

Ky, appl _[ T appl 111 dx,
0

mit der bruchmechanischen Gewichtsfunktion /,, und der Tiefenkoordinate x, deren Ur-

sprung an der Probenoberflache liegt. Analog dazu werden der Friktionsterm K, , und die

Gesamtgrole K, ., berechnet (Gleichungen 6.16 und 6.17).

a

Ko, o = J.Tfr P (a,x)dx, (6.16)

0

a

(6.17)

Kt ol '[ Tiotal 111 dx
0

Es gilt der folgende Zusammenhang, mit Ky 4 <0, aufgrund der reduzierenden Wirkung

von Ts -

K111, total — K111, apl T K111, fr (6.18)

Fir reine Schubbeanspruchung in der Rissausbreitungsebene gilt nach Gleichung 6.11 der
Zusammenhang.

a

Jrapp, h(a,x)dx = F,,t7a (6.19)

0

Daraus kann eine aquivalente friktive Schubspannung 7, . abgeleitet werden

K, .

11 1,

= — L (6.20)
F,\ra

Abbildung 6.26 (links) zeigt den Verlauf der aquivalenten friktiven Schubspannung 7, .
Uber der Risslange. Ausgehend von der Rissspitze nimmt sie in ihrem Betrag leicht zu, um
dann &hnlich zu einem Briickenspannungsprofil % mit steigender Rissldnge und damit
gleichzeitig steigender Rissoffnung stetig abzunehmen. Abbildung 6.26 (rechts) zeigt den
dazugehorigen Verlauf des Betrages von 7, Uber der Lastspielzahl. Dieser nimmt qualita-

tiv durch reversierende Reibbeanspruchungen an Kontaktstellen zwischen den Rissflanken
mit hdherer Anzahl an Lastzyklen ab.
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log(N)

Abbildung 6.26: Verteilung der friktiven Schubspannung T, tiber der Risslédnge und aquivalen-

ten friktiven Schubspannung Thoea tiber der Lastspielzahl

Die Zusammenhange der Gleichungen 6.8 bis 6.20 dienen zur differenzierten Beschreibung

der Ergebnisse von Torsionsfestigkeitsmessungen sowie zyklischen Torsionsversuchen.
Festigkeitsmessungen stehen dabei fir den Spezialfall der Bruchlastspielzahl von N, = 1. In

diesem Fall kann keine Degradation kraftschlissiger Rissflankenverbindungen beobachtet
werden und sowohl Mode Il als auch Mode lll Spannungsintensitatsfaktoren kénnen ver-
nachlassigt werden. Versagenskritisch ist der Mode | Spannungsintensitatsfaktor. Dieser
aktiviert Risse unter 45° zur Probenachse. Diese Tatsache stimmt mit den fraktographischen
Untersuchungen der Proben nach erfolgter Festigkeitsmessung Uberein. An keiner der auf
Festigkeit untersuchten Proben konnte eine Abweichung entlang der Bruchkante in Bearbei-
tungsrichtung festgestellt werden. Dieses Verhalten ist ebenfalls im hohen Lastbereich zykli-
scher Torsionsversuche zu beobachten, in dem die Proben nach geringen Zyklenzahlen ver-
sagen. Ebenso kann dieses Verhalten bei Beanspruchungen mit dem hohen Spannungsver-
haltnis von R = 0,5 beobachtet werden. Hier ist der geringere zyklische und gleichzeitig hohe
Mittelspannungsanteil daflir verantwortlich, dass sich die Degradation von Rissflankenbri-
cken nicht einstellt.

Im mittleren Lastbereich der zyklischen Torsionsbeanspruchung bei R = 0,1 und R = -1 wer-
den hohe Lebensdauern erreicht und ein grofRerer Lastbereich zeigt einen ausgepragten
Ermidungseffekt aufgrund einer signifikant ausgepragten Degradation von Rissflankenkon-

takten. Diese Beanspruchungssituation ist in Abbildung 6.27 (links) dargestellt. Ausgehend
von reiner Schubbeanspruchung (K, = 0) liegt ein dquivalenter Spannungsintensitatsfaktor

K

eq, appl an.
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1
Ké’q,appl =\/K121,appl +EK12H,0PP1 >K]c (621)

Obwonhl sein Betrag den der Risszahigkeit K, ubersteigt, fihrt die Beanspruchung aufgrund

der Wirkung des Friktionsterms aus Gleichung 6.18 nicht sofort zum Versagen. Durch die
sich anschlieRende Degradation aufgrund wiederholten Abgleitens von Rissflankenkontakten
steigt K

eq, total

stetig an, bis es zur Versagensbedingung nach Gleichung 6.22 kommt.

Keq,mmz=\/1<2 e K} =K (6.:22)

11, total 1 L 111, total Ic

Bis zu diesem Zeitpunkt muss keinerlei Rissausbreitung erfolgen, lediglich die Glattung der
Rissflanken fiihrt zu einer Erhéhung der effektiven Risslange und somit zur Erhéhung des
anliegenden Spannungsintensitatsfaktors an der Rissspitze K, . Bei Erreichen der Versa-

gensbedingung breitet sich der Riss spontan instabil unter 45° zur Probenachse aus und es

kommt zum Versagen der Probe.

Keg Keg
a a
Keq,appl
K N T
Keq‘appl
R R B
V
Keq,total
Y = =
N N N
Abbildung 6.27: Beanspruchungssituationen fir K, >K, (links) und K, _ <K,

(rechts)

Uberschreitet K

eq, total

nicht die Risszahigkeit K, , so kommt es zur Beanspruchungssituation

in Abbildung 6.27 (rechts). Dieser Fall tritt beispielsweise auf niedrigen Spannungshorizonten
bei Erreichen der vorgegebenen Grenzlastspielzahl ein. Der aus einem vorhandenen Schleif-
riss und der angelegten Spannung resultierende Wert des aquivalenten Spannungsintensi-

tatsfaktors K liegt unterhalb von K, und es kommt wahrend der gesamten Beanspru-

eq, appl
chungsdauer nicht zum Versagen, sofern unterkritisches Risswachstum ausgeschlossen

werden kann. Der Einfluss von unterkritischem Risswachstum fuhrt zur zeitabhangigen Ver-
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langerung des Risses und es kann, wenn auch verzégert, dennoch zum Versagen kommen.
Somit kann das Ermidungsverhalten unter zyklischer Torsionsbeanspruchung der Darstel-
lung der Wohlerkurve folgend in drei Bereiche unterteilt werden (Abbildung 6.28). Bereich |
beschreibt die Ermidung aufgrund zyklischer Degradation extrinsischer Verstarkungsme-
chanismen von naturlichen Rissen. Hierbei gilt zu Beginn der Beanspruchung zwar
K

eq, total

< K, , doch die angelegten Spannungen genligen der Modus-I-Aktivierung natrli-

cher Risse. Durch die zyklische Degradation von extrinsischen Verstarkungsmechanismen

der natlrlichen Risse kommt es zu einer Reduktion des Rissausbreitungswiderstandes K,

und damit zur wiederholten stabilen Rissausbreitung bis zur Erfullung der Versagensbedin-
gung aus Gleichung 6.22. Das Ermidungsverhalten kann in diesem Bereich mit dem wahren
zyklischen Ermidungseffekt keramischer Werkstoffe aus Kapitel 2.3 beschrieben werden. Im
Bereich Il kommt es zur Degradation von Rissflankenrauheiten vorhandener Schleifrisse.
Damit unterscheidet sich der Mechanismus dieses Bereiches von dem aus Bereich |, da hier
keine stabile Rissausbreitung unter Mode | stattfindet, sondern eine Aktivierung vorhandener
Longitudinalrisse unter Mode I/l bis hin zu einer kritischen Lange, die zu instabiler Ausbrei-
tung des aktivierten Risses fiihrt. Im Bereich Il ist ein vergleichbarer Mechanismus wirksam.

Der Ubergang der Bereiche wird durch Gleichung 6.21 bestimmt. Im Bereich Il gilt

K < K,., es konnen jedoch vorhandene Rissflankenkontakte von Longitudinalrissen

eq, appl
degradiert werden, wahrend gleichzeitig unterkritisches Risswachstum zur Verlangerung
dieser Risse beitragt. Auf diese Weise kdnnen vorhandene Longitudinalrisse auch durch
kleine aquivalente anliegende Spannungsintensitatsfaktoren zeitabhangig aktiviert und auf

kritische Abmessungen verlangert werden.
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Igo

Ermudung durch zyklische Degradation von
extrinsischen Briicken naturlicher Fehler —
— Modus |-kontrolliert.

Bereich |

Ermudung durch zyklische
Degradation von Rissflanken-
rauheit bearbeitungsbedingter
Longitudinalrisse.

—— Modus II/lll-kontrolliert

Bereich Il

Degradation von Rissflanken-
rauheit unterstitzt von unterkriti-
schem Risswachstum.

— Modus ll/lll-kontrolliert

Bereich Il

IgN

Abbildung 6.28: Einteilung der Wohlerkurve aus zyklischen Torsionsversuchen abhangig vom

Ermiidungsmechanismus

Die gezeigten Zusammenhange des bruchmechanischen Modells werden im Folgenden an
einem Beispiel flr zyklische Torsionsversuche bei R = -1 und anliegenden Maximalspannun-
gen von 110 MPa beziehungsweise 100 MPa erlautert. Diese beiden Spannungshorizonte
stellen in Abbildung 6.8 beziehungsweise Abbildung 6.15 den Ubergang der Steigungen von

n =6,5zu n =9 und somit einen Mechanismenwechsel der Ermidung dar.

Aus der charakteristischen Torsionsfestigkeit (Kapitel 6.1) von 7, = 320 MPa kann mit Hilfe
der R-Kurve aus Kapitel 3.1 eine charakteristische Anfangsrisslange von a, = 33 ym be-
stimmt werden, die eine Risszahigkeit von K, =2,9 MPa-m'? ergibt. Unter Voraussetzung

der Gultigkeit von Gleichung 2.12 ergibt sich fur den Geometriefaktor ¥ = 1,58. Unter An-
nahme eines halbelliptischen natirlichen Oberflachenanrisses mit a = 33 um ergibt sich bei
einer anliegenden maximalen Schubspannung von 110 MPa der anliegende Spannungsin-

tensitatsfaktor zu K = 1,36 MPa-m"2. Bei Anwendung des vorgestellten bruchmechani-

eq, appl
schen Modells gilt Gleichung 6.21 als Voraussetzung zur Ermidungsfahigkeit unter reiner
Schubbeanspruchung. Diese Voraussetzung ist nicht gegeben, ein Riss natlrlicher Grofien-
ordnung ist demnach nicht ermiidungsfahig. Jedoch ergibt die Annahme eines Fehlers der

Groflenordnung vermessener Bruchkantenabweichungen beziehungsweise Longitudinalrisse
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aus Kapitel 6.2.2, die fur den Spannungshorizont von 110 MPa im Mittel Langen von

c =230 ym besitzen, einen aquivalenten anliegenden Spannungsintensitatsfaktor von

K = 3,52 MPa-m"?. Die Risszahigkeit kann fiir die gegebene Spannung anhand der R-

eq, appl

Kurve zu K, = 3,26 MPa-m"? bestimmt werden, somit entspricht K einem Wert, der

eq. appl
die Voraussetzung zur Ermudungsfahigkeit erflllt. Fir eine anliegende maximale
Schubspannung von 100 MPa ergibt sich die dquivalente anliegende Spannungsintensitat zu

K = 3,2 MPa-m'? und liegt damit leicht unterhalb der Risszéhigkeit fiir diesen Span-

eq, appl
nungshorizont von K, =3,27 MPa-m"2. Zwischen den dargestellten Spannungshorizonten

von 110 MPa und 100 MPa stellt sich aufgrund eines Mechanismenwechsels der zyklischen
Ermiidung eine Anderung der Steigung der Wéhlerkurve ein. Aufgrund der geringeren Belas-

tung kann im Spannungshorizont 100 MPa nur durch unterstitzendes unterkritisches Riss-

wachstum Ermidungsversagen eintreten, wie es der Vergleich von K und K, belegt.

eq, appl
Gleichzeitig belegen die relativ kurzen Versuchdauern sowie die ermittelten Rissausbrei-
tungsexponenten, dass der Mechanismus des reinen unterkritischen Risswachstums nicht
die alleinige Ursache des Versagens darstellen kann. Anhand dieses Beispiels der Anwen-
dung des vorgestellten Modells kann der Ermidungsmechanismus belegt werden, zur quan-
titativen Erfassung liegt sowonhl fir Al,O3 als auch fiir SizN4 keine hinreichend abgesicherte

Datenbasis vor.

6.4.3 Fraktographischer Nachweis

In weiterfiihrenden fraktographischen Untersuchungen an Al,O; konnten Degradationser-
scheinungen im Bereich der vermessenen Bruchkantenabweichungen gefunden werden.
Abbildung 6.29 zeigt eine Bruchflache im Bereich der Bruchkantenabweichung. Die von der
Abweichung in das Probeninnere fihrende Flache, in der Abbildung durch eine kreisformige
Linie angedeutet, ist in einem Bereich von mehr als 100 uym in einer Ebene ausgerichtet. Die
Oberflache erscheint relativ glatt, so dass eine vorangegangene Friktionsbeanspruchung
wahrscheinlich ist. Starkere Vergroflerungen deuten Friktionsspuren resultierend aus einer
Modus llI-Beanspruchung auf einzelnen Kornern an. Abbildung 6.30 zeigt eine rasterelektro-
nenmikroskopische Aufnahme dieser Friktionsspuren bei 50 000-facher VergréRerung. Die
Aufnahme ist aus der gleichen Perspektive aufgenommen, die Probenlangsachse liegt somit

in gleicher Richtung wie in Abbildung 6.29.
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Zweiachsige zyklische mechanische Beanspruchung

- » . — == . > _a

Probenlangsachse
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Abbildung 6.29: Bereich der Bruchkantenabweichung in Richtung der Probenlidngsachse mit

stark degradierter Bruchflache bis in Tiefen von mehr als 200 ym

Abbildung 6.30: Degradationsspuren auf einem einzelnen Korn

Die fraktographischen Untersuchungen unterstreichen das vorgeschlagene Modell zur Er-
muadung keramischer Werkstoffe unter zyklischer Torsionsbeanspruchung. Dennoch kann
der Interpretation der Fraktographie an dieser Stelle ein philosophischer Aspekt nicht abge-

sprochen werden.
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7 Beanspruchungen unter veranderten Umgebungsbedingun-

gen

7.1 Zyklische Vier-Punkt-Biegebeanspruchung von Siz;N,4 bei 800 °C

Abbildung 2.1 zeigt die Festigkeitsverteilung von SizN, aus Vier-Punkt-Biegeversuchen bei

800 °C. Die Streubreite ist mit m, , =12 vergleichbar mit der aus Raumtemperaturversu-

chen, die charakteristische Festigkeit ist um 30 % auf '™ = 726 MPa reduziert (vgl. Kapi-

tel 3.2).

656 719 782 845

In(In(1/(1-W)))

Versagenswahrscheinlichkeit W

-3 T T T T T T T T T
6,40 6,45 6,50 6,55 6,60 6,65 6,70 6,75

In (s, ) in MPa

Abbildung 7.1: Weibull-Diagramm der Festigkeitsverteilung von Si;N, bei 800 °C

In zyklischen Vier-Punkt-Biegeversuchen mit dem Spannungsverhaltnis R = 0,1 konnte kein
zyklischer Ermudungseffekt festgestellt werden. Entweder versagten die Proben im ersten
Viertel des ersten Lastspieles oder sie erreichten die vorgegebene Grenzlastspielzahl von
10’ Lastspielen. In Abbildung 7.2 sind die Ergebnisse der zyklischen Versuche in der Woh-
lerdarstellung aufgetragen. Die durchgeflihrten zyklischen Versuche bei 800 °C liegen alle-

samt im Streubereich der entsprechenden Festigkeitsverteilung aus Abbildung 7.1.
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Beanspruchungen unter veranderten Umgebungsbedingungen

Zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche Si.N, R = 0,1, 800°C
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Abbildung 7.2: Wohlerkurve fiir SizN4 bei R = 0,1. Vergleich bei Raumtemperatur und 800 °C

Die Bruchflachen der getesteten Proben unterscheiden sich nicht von denen aus Festig-
keitsmessungen beziehungsweise zyklischen Versuchen bei Raumtemperatur. Der Rissver-
lauf entspricht dem zu erwartenden fiir sprédes Versagen unter Biegung von mittelfesten

Keramiken und ist weitestgehend mit den in Kapitel 5.1.2 gezeigten vergleichbar.

7.2 Diskussion der Ergebnisse bei 800 °C

Eine im Vergleich zur Raumtemperatur reduzierte Festigkeit von SizN4 bei 800 °C ist erwar-
tungsgemal und lasst sich auf zwei Effekte zurickfiihren: Zum einen wird die Rissausbrei-
tung durch die geringere theoretische Festigkeit beglnstigt. Dabei wird die Maximalkraft £
aus Gleichung 2.30 reduziert und somit die Wahrscheinlichkeit eines thermisch aktivierten
Rissfortschritts erhdéht. Zum anderen werden extrinsische Verstarkungsmechanismen in
Form von abgeldsten Grenzflachen, deren Wirkung bei Raumtemperatur durch Mikroeigen-
spannungszustande aufgrund thermischer Fehlpassungen charakterisiert ist, in ihrer Auswir-
kung beschrankt. Diese beiden Aspekte wirken sich unmittelbar auf das R-Kurvenverhalten

aus. Die reduzierte theoretische Festigkeit flhrt zu einer kleineren intrinsischen Risszahigkeit

K,, wahrend der teilweise Abbau von Mikroeigenspannungen gleichzeitig zu einer Absen-

kung des Plateauwertes K. fuhrt. Experimentell wurden diese Zusammenhéange von Saka-

guchi 2 bestimmt. Dazu wurden R-Kurven einer mit Y,O3 und Al,O; dotierten und gasdruck-
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7.2 Diskussion der Ergebnisse bei 800 C

gesinterten SizNs-Variante bei Raumtemperatur, 1000 °C, 1100 und 1200 °C untersucht,
wobei die Ergebnisse bei 1200 °C bereits einen starken Einfluss von Kriechmechanismen
aufzeigen und deshalb nicht weiter betrachtet werden. Die steilen Anfangsbereiche wurden
in diesen Untersuchungen aufier Acht gelassen, dargestellt sind lediglich die Verlaufe ab
Risslangenanderungen von Aa > 10 um. Die hier angegebenen Startwerte sinken im Fall
der hohen Temperaturen von 6 MPa-m"? auf 4 MPa-m'2. Ebenso werden die hohen Pla-

teauwerte von mehr als 10 MPa-m"? aus den Messungen bei Raumtemperatur nicht erreicht.

12 ] 12
10 | ___fpj.;i_l!" Pl | 10— } e e
& L) H & o | ™ lk’
.'“E 8 f { = 8 ﬁ .F
Y | E 6| o2 33 |
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Abbildung 7.3: R-Kurven-Verliufe bei verschiedenen Temperaturen nach Sakaguchi 2

Der R-Kurven-Verlauf bei Raumtemperatur aus Abbildung 7.3 zeigt einen deutlich starker
ausgepragten Anstieg im zweiten Teil der R-Kurve als der der in dieser Arbeit untersuchte
Variante SL 200 BG. Das weist auf einen hdheren Anteil an extrinsischen Verstarkungsele-
menten in Form von abgeldsten Grenzflachen beziehungsweise bei groRen Risslangenande-
rungen auftretenden Pullout-Briicken hin. Die daraus resultierende Anderung des R-
Kurvenverlaufes und des Plateauwertes hin zu hohen Temperaturen wird deshalb starker
ausgepragt interpretiert als es flir SL 200 BG zu erwarten ist. Aulder einem in Bereich Il star-
ker ansteigenden R-Kurvenverlauf wird in allen Fallen der Risswiderstand am Ubergang von
Bereich | zu Bereich |l reduziert. Das ist vor allem durch die Reduktion der theoretischen
Festigkeit und somit gleichzeitig der intrinsische Risszahigkeit zurickzufihren. Fir SL 200
BG werden diese beiden Effekte durch die Festigkeitsmessungen bei 800 °C bestatigt, die
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Beanspruchungen unter veranderten Umgebungsbedingungen

bei gleichem Weibull-Modul m geringere Festigkeitswerte ergeben. Eine stark einseitige
Anderung von theoretischer Festigkeit oder extrinsischen Verstarkungsmechanismen wiirde
im Gegensatz dazu eine Anderung des Weibull-Moduls zur Folge haben. Unter Annahme
einer gleichen Verteilung der bearbeitungsbedingten Fehler der Biegeproben wie in Raum-
temperaturversuchen kénnen Spannungsintensitatsfaktorverlaufe generiert werden, die nach
der in Kapitel 5.2.2 vorgestellten Methode zur Berechnung eines R-Kurvenverlaufes flr
800 °C dienen.

« 6
FE | N CO 1,3 [38]
] =
Q 5 S C 1,8
E ] 1 )
£ o
- = C, 3
& c
* 4 £
| i C, 0
3 A 10,0015
] A, | 0,023
2
A, -
1 I—— R-Kurve 20 °C
] —— Spanungsintensitatsverlaufe
ol |- R-Kurve 800 °C
T T T T T T T T
-0,02 -0,01 0,00 0,01 0,02 0,03

Risslangenanderung Aa in mm

Abbildung 7.4: Vergleich der R-Kurvenverlaufe bei 20 °C und 800 °C

Die Parameter der Naherungsfunktion wurden analog zu denen aus Kapitel 5.2.2 ermittelt.

Ein Vergleich der Parameter zeigt, dass der Verlauf der R-Kurve bei 800 °C dem der degra-

dierten R-Kurve aus zyklischen Versuchen bei R =0,1 und Lastspielzahlen von N, =40 000

entspricht. Diese Tatsache erklart die Auswirkungen auf die Ergebnisse der zyklischen Ver-
suche bei einer Versuchstemperatur von 800 °C. Es ist kein zyklischer Ermudungseffekt
messbar, da die degradierbaren Brickenelemente bereits durch die erhdhte Versuchstempe-
ratur weitestgehend unwirksam werden. Das bestatigt eine ahnliche Untersuchung von Funf-
schilling et al. "4, die ebenfalls den thermischen Abbau des Rissausbreitungswiderstandes
mit Hilfe von kinstlich eingebrachten Kurzrissen abgeschatzt hat. Eine Degradation vorhan-
dener extrinsischer Verstarkungsmechanismen kann somit nicht stattfinden, da die verblei-
benden Verstarkungsmechanismen als reine elastische Briucken wirken, die nicht degradier-

bar sind. Das Versagen wird ausschlieRlich durch die Hohe der angelegten Spannung und
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7.3 Zyklische Vier-Punkt-Biegung von Si3N4 unter Einfluss von Wasser

den groBten zu aktivierenden Fehler verursacht. Dabei kann nach wie vor zeitabhangiges
unterkritisches Risswachstum erfolgen, wie es von Lube "*"! beschrieben wird. Diese Art des
Versagens konnte in den Untersuchungen aus Kapitel 7 lediglich aufgrund der zu kurzen

absoluten Belastungszeit nicht festgestellt werden. Der Rissausbreitungsexponent des un-

terkritischen Risswachstums bei einer Versuchstemperatur von 800 °C liegt mit ng.. =41

gleich mit dem unter Raumtemperatur, die absolute Risswachstumsgeschwindigkeit liegt
leicht oberhalb der aus Raumtemperaturversuchen "4,

Grundsatzlich ist auch der Einfluss von Rissausheilungsmechanismen nach Kapitel 2.2.6
unter zyklischer Beanspruchung denkbar. Die Versuchstemperatur von 800 °C beschreibt
allerdings die untere Grenze aktivierbarer Rissausheilung in Si;N4-Werkstoffen, so dass von

einem schwachen Einfluss auf das Ermidungsverhalten ausgegangen werden kann.

7.3  Zyklische Vier-Punkt-Biegung von Si3N, unter Einfluss von Wasser

Abbildung 7.5 zeigt die Wohlerkurve fur Vier-Punkt-Biegeversuche an SizN4 bei einem Span-
nungsverhaltnis von R = 0,5 an Luft sowie zwei vergleichende Lasthorizonte in destilliertem
Wasser. Die Lebensdauern unter Wassereinfluss sind um bis zu drei GrélRenordnungen re-

duziert. Die auf Basis der beiden Lasthorizonte ermittelte Steigung der Wohlerkurve unter

Wassereinfluss entspricht einem Rissausbreitungsexponenten von n,, =32 und somit

einem der Umgebungsluft vergleichbaren (Kapitel 5.2).
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Zyklische Vier-Punkt-Biegeversuche Si3N4 R = 0,5, Wassereinfluss
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Abbildung 7.5: Wohlerkurve fiir Si;N4 bei R = 0,5. Vergleich bei Umgebungsluft und in destillier-

tem Wasser

Die fraktographischen Untersuchungen lieferten keine neuen Erkenntnisse im Vergleich zu

den untersuchten Bruchflachen aus Versuchen an Umgebungsluft.

7.4 Diskussion der Ergebnisse unter Einfluss von Wasser

Versuche unter standiger Umspuilung von destilliertem Wasser haben gezeigt, dass der zyk-
lische Ermidungseffekt in seiner Starke unverandert bleibt, jedoch die charakteristischen
Bruchlastspielzahlen zweier Vergleichshorizonte um bis zu drei GroRenordnungen reduziert
wurden (Abbildung 7.5). Das zeigt, dass das Potential des unterkritischen Risswachstums an
Luft nicht vollstandig ausgeschopft ist. Die Berechnung der Risswachstumsparameter zeigt,
dass die absolute Risswachstumsgeschwindigkeit unter Wassereinfluss ebenfalls um bis zu
drei GréRenordnungen gesteigert wird. Durch die stdndige Umspilung wird der gesamte
Bereich der Rissspitze kontinuierlich mit Wasser versorgt. So kdnnen auch dann Wassermo-
lekile schnell nachdiffundieren, wenn einzelne Molekile nach dem Auflésen einer Oxidbin-
dung als lonen gebunden sind (siehe dazu Kapitel 2.2.3). Moglicherweise entsteht durch die
standige Umspllung ein erhohter isostatischer Druck, der den Wassertransport an die Riss-
spitze zusatzlich fordert. Analog zum Verfahren aus Kapitel 5.2.2 wurde der in Abbildung 7.6

dargestellte R-Kurven-Verlauf fur Ergebnisse bei R = 0,5 und unter Einfluss von Wasser bei

einer Bruchlastspielzahl von 1,1 10° < N, < 2,4 10° berechnet.
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Abbildung 7.6: R-Kurven-Verlauf fiir Wasser

Die R-Kurve verlauft im Vergleich zu Versuchen an Umgebungsluft ab Aa = 0,005 mm ca.

1 MPa-m"? niedriger. Dies wird durch die Differenz der Parameter der mathematischen Be-

schreibung der Kurve verdeutlicht. Auffallig ist im Besonderen die Anderung von 4,. Unter
Vorgabe eines konstanten A, konnte keine Anpassung des Verlaufes erreicht werden. Auch
die Amplitude C, ist im Vergleich zu Versuchen an Umgebungsluft stark reduziert, was ver-
mutlich die Anderung der Weite A, verursacht. Der Verlauf im Bereich einer Risslangenande-

rung von Aa > 7 uym kann durch die Naherung nicht erfasst werden, da die Versuchsdaten in

diesem Lastspielzahlbereich zu stark streuen.
Der stark reduzierte Rissausbreitungswiderstand unter zyklischer Beanspruchung ist auf die

hohe Rate unterkritischen Risswachstums zurtickzufiihren; das belegen die Ausgangsriss-
langen unter Wassereinfluss, die mit a, = 7,6 um und a, = 9,6 ym deutlich unterhalb derer
von vergleichbaren Bruchlastspielzahlen aus Versuchen an Umgebungsluft mit a, = 17 ym
und a, = 14 um liegen. Somit ist nahe liegend, dass auch unter monotoner Last und Einfluss

von Wasser ein reduzierter Rissausbreitungswiderstand zu erwarten ist. Verdeutlicht wird
dies durch die schematische Darstellung in Abbildung 7.7. Dargestellt sind qualitative Verlau-

fe von Rissausbreitungskurven fr zyklisches Risswachstum in AKX, -Auftragung.
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Abbildung 7.7: Qualitativer Vergleich der Verlaufe von Rissausbreitungskurven von Si;N4 unter

Einfluss von Umgebungsluft und Wasser.

Der gestrichelte Verlauf steht fir die Rissausbreitungskurve an Umgebungsluft, der durchge-
zogene Verlauf flr Rissausbreitung in Wasser. Die beiden Kurvenverldufe unterscheiden
sich deutlich im Anfangsbereich und im Bereich der instabilen Rissausbreitung. Im linearen

Bereich zeigen beide die gleiche Steigung, wie die ermittelten Rissausbreitungsexponenten
fur die zyklischen Versuche bei R = 0,5 bestatigen. Die absolute Rissausbreitungsrate j—;

liegt durch den Einfluss des Wassers deutlich tUber der fir Umgebungsluft. Die starksten Un-
terschiede im Kurvenverlauf werden im Bereich sehr kleiner anliegender Spannungsintensi-
tatsschwingbreiten beobachtet. Durch den starken Einfluss des unterkritischen Risswachs-
tums wird die Rissausbreitungsrate bereits kurz nach Rissausbreitungsinitiierung relativ hoch
sein. Im Vergleich zum Rissausbreitungsverhalten an Umgebungsluft kbnnen diese hohen
Raten der Rissausbreitung schon bei vergleichsweise kleinen Rissdffnungsprofilen erreicht
werden. Nach Irwin ['"® |3uft Rissausbreitung unter Wassereinfluss bereits ab einer Rissoff-
nung von 4 A ab, was der Schatzung der GréRe eines Wassermolekiils entspricht. Diese
Tatsache flihrt wiederum zu einer geringeren Abschirmwirkung elastischer Briickenelemente
im Nachlauf der Rissspitze. Dieser Effekt ist in Abbildung 7.7 mittels der nur schwach abfal-
lenden Rissausbreitungsrate fir den Wassereinfluss dargestellt. An Umgebungsluft werden
nach der Initiierung einer messbaren Rissausbreitung deutlich gréRere Risséffnungsprofile
beobachtet, die zu einer starken elastischen Abschirmung der Rissspitze fiihren. Erst nach
Erzeugung einer voll ausgebildeten Brlickenzone werden steigende Rissausbreitungsraten
beobachtet. Der dabei wirksame Mechanismus ist in Kapitel 2.2.3 beschrieben. Des Weite-

ren beschreibt Kruzic " eine erhdhte Zahl an Grenzflachenablésungen unter Einfluss von
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7.4 Diskussion der Ergebnisse unter Einfluss von Wasser

unterkritischem Risswachstum, das somit implizit die verstarkte Ausbildung von Reibbricken
fordert. Demnach werden bei zyklischer Beanspruchung parallel zur Degradation vorhande-
ner Reibbricken neue gebildet. Die Degradation sowie die Neubildung fuhren insgesamt
nicht zu einer Erhdhung der Rissspitzenbelastung und haben eine kleinere Rissoffnung bei
gleicher anliegender Last zur Folge. Das heifdt, dass Uberbrickende intakte Kérner eine ge-
ringere Abschirmung bewirken, bei gleichzeitig verhaltnismaRig groRer Risslange. Die De-
gradationsvorgange laufen allesamt am Ubergang des Steilanstieges der R-Kurve im Be-
reich Il ab. Starke Friktionskontakte, vergleichbar zu Pullout-Briicken unter monotoner Last
und grofRRer Rissverlangerung, sind hier nicht wirksam. Lediglich Friktionskontakte an abge-
I6sten Grenzflachen (Typ-lI-Kérner) kénnen in diesem Bereich der R-Kurve zyklisch abge-
baut werden. Gleichzeitig wird der Anteil an dieser Briickenart mit der Lange der Versuchs-

[117] und

dauer erhoht, da der kritische Winkel zur Grenzflachenablésung nach Flnfschilling
Satet ['"® zunimmt. Dieser gréoRere Winkel fiihrt schlieRlich zu einer sanfter ansteigenden R-
Kurve, so dass im Falle der zyklischen Ermidung unter Einfluss von destilliertem Wasser
von einem im Vergleich zur Umgebungsluft unterschiedlichen Ausgangszustand ausgegan-
gen werden muss. Dieser von vornherein geringere Rissausbreitungswiderstand kann wiede-
rum schneller durch Degradationsvorgange abgebaut werden, was die stark reduzierten cha-
rakteristischen Bruchlastspielzahlen erklart. Letztlich sorgt die erhéhte Zahl an abgel6sten
Grenzflachen fur einen hdheren Anteil an fur Wasser zuganglicher Rissspitze, was wiederum
zu einem erhdhten Anteil an unterkritischem Risswachstum flhrt. Insgesamt sind demnach
drei Mechanismen wirksam, die gleichzeitig zur Reduktion der Rissspitzenabschirmung und
somit des Rissausbreitungswiderstandes beitragen und die Beschleunigung der Rissausbrei-
tungsgeschwindigkeit durch erhéhte Wassermolekilzufuhr beglnstigen. Die in Kapitel 2.2.3
beschriebenen Mechanismen des unterkritischen Risswachstums bestatigen die starke Ab-
hangigkeit der Rissausbreitungsgeschwindigkeit von der Wassermolekilzufuhr.

AbschlieRend kann aus den genannten Mechanismen der Verlauf der R-Kurve fir die mono-
tone Beanspruchung unter Einfluss von Wasser vorhergesagt werden. Abbildung 7.8 zeigt
den gemessenen Verlauf der R-Kurve an Umgebungsluft im Vergleich mit den berechneten
Verlaufen in Wasser. Der berechnete Verlauf der monotonen R-Kurve in Wasser basiert auf

der ermittelten Degradation an Umgebungsluft.
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Abbildung 7.8: Vermuteter Verlauf der R-Kurve unter monotoner Last in Wasser

Die ermittelten Parameter aller vier Kurven sind in Tabelle 7.1 dargestellt.

Tabelle 7.1: Ubersicht der Parameter zur mathematischen Beschreibung monotoner und zykli-

scher R-Kurvenverlaufe an Umgebungsluft und Wasser.

P ) monoton monoton zyklisch, R=0,5 | zyklisch, R=0,5
arameter
Umgebungsluft Wasser Umgebungsluft Wasser
C, 2 MPa-m'? 1,3 MPa-m™?® | 1,3 MPa-m"? () 1,3 MPa-m"? ()
C 3,2MPa-m"? | 2,8 MPa-m'? 2,2 MPa-m'?2 1,55 MPa-m'”
C, 0,44 MPa-m"? | 1,5 MPa-m'? 3 MPa-m"? 3,5 MPa-m"?
G, 0 n. b. n.b n. b.
A 0,0015 mm 0,0015 mm 0,0015 mm 0,001 mm
A, 0,015 mm 0,015 mm 0,02 mm 0,03 mm
A, entfallt entfallt entfallt entfallt

©: angenommen auf Basis von *®, () vorgegeben; n. b.: nicht bestimmt

Vor allem der Vergleich des Parameters C, zeigt, dass sowohl der Einfluss des Wassers als

auch der von zyklischer Beanspruchung eine Reduktion des Rissausbreitungswiderstandes
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7.4 Diskussion der Ergebnisse unter Einfluss von Wasser

in den Bereichen | und Il der R-Kurve hervorrufen. Die unter zyklischer Beanspruchung wirk-
samen Mechanismen (siehe Kapitel 5.2.2) werden mit denen des unterkritischen Risswachs-
tums Uberlagert und flihren schlieBlich zu einer starken Anderung des Verlaufes des Riss-
ausbreitungswiderstandes, welche die gemessene Reduktion der Bruchlastspielzahlen um

bis zu drei GréRenordnungen begrindet.
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8 AbschlielRende Diskussion

8 AbschlieBRende Diskussion

Die in Kapitel 5 bis 7 dargestellten Ergebnisse zeigen Abhangigkeiten des zyklischen Ermu-
dungsverhaltens von Al,O3; und SizsN, von der Belastungsart und den Umgebungsbedingun-
gen. Gemeinsam mit der allgemeinen Modellvorstellung des zyklischen Ermidungseffektes
keramischer Werkstoffe aus Kapitel 2.3 erméglichen diese Erkenntnisse eine differenziertere
Beschreibung des Ermidungsverhaltens fir den jeweiligen Werkstoff. Die Beschreibung des
Rissausbreitungswiderstandes mit Hilfe der R-Kurvendarstellung (Kapitel 2.2.2) dient als
Basis zur Charakterisierung des Rissausbreitungsverhaltens. Die R-Kurvenverlaufe der bei-
den untersuchten Werkstoffe unterscheiden sich signifikant, die Modellvorstellungen des
Ermudungsverhaltens beider Werkstoffe ausgehend von natiirlichen Fehlern sind diesen R-
Kurvenverlaufen direkt zugeordnet und werden im Folgenden diskutiert. AbschlieRend wird
die Bedeutung der Erkenntnisse fir die Anwendungen und Auslegung von Bauteilen aus

keramischen Strukturwerkstoffen erortert.

8.1 Modellvorstellung zur zyklischen Ermiidung in Al,O;-Werkstoffen

Der in dieser Arbeit untersuchte Al,Os-Werkstoff (Kapitel 3.1) kann als Vertreter des grobkor-
nigen Al,O; verstanden werden. Sein R-Kurvenverhalten ist durch einen sanft ansteigenden

Verlauf des Rissausbreitungswiderstandes mit steigender Risslangenanderung in Groflien-

ordnungen von Aa 21 mm charakterisiert. Dieser Anstieg von K, wird durch eine Zone

ausgebildeter Reibbricken im Nachlauf der Rissspitze der gleichen Gréflenordnung verur-
sacht, die aufgrund ihres friktiven Charakters zyklisch degradiert werden kdnnen. Die Mo-
dellvorstellung der zyklischen Degradation extrinsischer Brickenelemente beschreibt somit
einen wechselseitigen Zusammenhang zwischen R-Kurvenverhalten und der Starke des Er-
mudungseffektes. Diese Effekte werden in den Kapitel 2.3 und 2.5.2 beschrieben. Der zykli-
sche Ermudungseffekt des Versuchswerkstoffes Frialit F99,7 wurde bereits in den Arbeiten
von Nejma ['"®"2" ynter einachsiger Beanspruchung untersucht und in der vorliegenden Ar-
beit mit Hilfe der Methoden aus Kapitel 4.3.2 bestatigt. Die ermittelten Rissausbreitungsex-
ponenten von n < 25 bestatigen die allgemeine Vermutung, dass eine hohe Anzahl an Reib-
briicken eine starke zyklische Degradation erméglicht. Die Ergebnisse aus zyklischen Torsi-
onsversuchen zeigen, dass lange, uberbrickte Risse unter Einfluss von Schubspannungen
schneller degradiert werden kénnen als bei einachsiger Belastung. Der eigentliche Mecha-
nismus der Degradation ist im Falle der Torsionsbeanspruchung dem der einachsigen Bean-
spruchung vergleichbar, jedoch wird, im Gegensatz zur wiederholten stabilen Rissausbrei-
tung, ein bereits induzierter Riss bis zu einer kritischen Lange berihrungsfreier Rissflanken
degradiert. Zusammenfassend kann der zyklische Ermidungseffekt von Al,O3; somit als zyk-

lische Degradation von Reibkontakten zwischen benachbarten Kornflachen beschrieben
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Abschlie3ende Diskussion

werden. Die Starke des friktiven Abtrags hangt dabei vor allem von der Lange der Relativ-
bewegung der Kérner und von der Hohe der lokalen Schubspannung ab. Der Einfluss des
unterkritischen Risswachstums ist nicht zu vernachléssigen, wie Kruzic ®" zeigt. Allerdings
wird ein grofRerer Einfluss auf die Rissinitierung und nicht auf den weiteren Rissfortschritt
vermutet. Ein kleinerer Anteil an nicht degradierbaren elastischen Briicken sorgt fiir einen
unteren Grenzwert des Rissausbreitungswiderstandes, der durch rein zyklische Beanspru-
chung nicht abgebaut werden kann. Dennoch unterliegt dieser Teil ebenfalls dem Mecha-
nismus des unterkritischen Risswachstums und es kann somit zeitabhangig auch bei unter-

kritischer Belastung zum Versagen eines Bauteiles kommen.

8.2 Modellvorstellung zur zyklischen Ermiidung in Si;Ns;-Werkstoffen

Der Si3N4-Werkstoff SL 200 BG (Kapitel 3.1) zeigt einen steil ansteigenden R-Kurven-
Verlauf, der vor allem elastischen Briicken zugeschrieben wird. Diese elastischen Brlicken,
verursacht durch Typ-I-Kdrner (Kapitel 2.6.2), werden als nicht degradierbar eingestuft. Im
Ubergangsbereich der R-Kurve zum flacheren Teil wirkt sich die Grenzflachenablésung ent-
lang von Typ-lI-Kérnern in einer weniger ausgepragten Steigerung des Rissausbreitungswi-
derstandes aus. Die in diesem Bereich ausgebildeten Abldsebereiche wirken als Reibbri-
cken. Aufgrund des Ungleichgewichtes zwischen vielen elastischen Briicken und wenigen
Reibbriicken scheint ein zyklischer Ermidungseffekt vernachlassigbar. Die Existenz eines
wahren zyklischen Ermudungseffektes flir SL 200 BG kann nur durch das Zusammenwirken
von zyklischer Degradation von Verstarkungselementen und dem Rissfortschritt durch unter-
kritisches Risswachstum begrindet werden. Unter Einfluss von Luftfeuchte steigt der Anteil
an degradierbaren Reibbricken aufgrund eines hdheren Anteils an abgelésten Grenzfla-
chen, wie es an Versuchen in Wasser (Kapitel 7.4) diskutiert wurde. Im Bereich der Abldsun-
gen kommt es zu Friktionskontakten, die aufgrund von Anisotropieeffekten der elastischen
Eigenschaften von Kdrnern und Glasphase bestehen. Die Starke der Friktionskontakte ist
demnach temperaturabhangig und konnte in Hochtemperaturversuchen (Kapitel 7.2) mini-
miert werden. Bei mechanischer Degradation der Friktionskontakte kommt es zur verstarkten
Belastung der Rissspitze und somit zur zyklischen Rissausbreitung. Aufgrund der nach wie
vor verhaltnismafig grofieren Anzahl an elastischen Briicken ist der zyklische Ermidungsef-
fekt von SL 200 BG in seiner Starke nicht mit dem von Al,O3 vergleichbar. Eine Verstarkung
des Effektes kann aber analog zu Al,O3; durch die Aktivierung von Schleifrissen unter Torsi-
onsbeanspruchung erreicht werden. Der starke Einfluss von unterkritischem Risswachstum
wirkt sich im Falle von SL 200 BG nicht nur auf die Rissinitiierungsphase aus, sondern bleibt
Uber die gesamte Dauer der zyklischen Rissausbreitung wirksam. Vermutlich hangt die Hohe
der unterstitzenden Wirkung vor allem mit der Art und dem Anteil an amorpher Sekundar-
phase zusammen. Die Beschreibung des Mechanismus flir SL 200 BG zeigt den starken

Einfluss der Kornmorphologie und der Phasenzusammensetzung auf das zyklische Ermi-
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dungsverhalten von SisNs-Werkstoffen. Aufgrund der Vielzahl der Variationen an SizNg4-
Zusammensetzungen kann diese Modellvorstellung nicht flir die Gruppe der SizNg-
Werkstoffe verallgemeinert werden, sondern gilt ausschlieBlich fur Werkstoffe, die dem un-
tersuchten Werkstoff SL 200 BG in ihrer Phasenzusammensetzung und Kornmorphologie

ahnlich sind.

8.3 Praktische Bedeutung der Ermidungsmechanismen

Die Beschreibung des zyklischen Rissausbreitungs- und Ermidungsverhaltens stellt die
Grundlage fur die Auslegung keramischer Bauteile unter zyklisch wiederkehrender Belastung
dar. Hierzu werden probabilistische Lebensdauervorhersagen [*® genutzt, die das Versa-
gensverhalten sowie seine statistische Beschreibung beinhalten. Das Rissausbreitungsver-
halten wird in Form von Rissausbreitungsparametern implementiert, die einer bestimmten
Belastungsart zugeordnet sind. Diese Parameter kénnen auf Basis der in der vorliegenden
Arbeit ermittelten Ergebnisse berechnet werden. Daneben flieRen weitere charakteristische
Werkstoffkennwerte ein. Davon ausgehend werden Vorhersagen fiir komplexe Belastungssi-
tuationen gemacht und darauf basierend Ausfallwahrscheinlichkeiten berechnet. Die Ergeb-
nisse der vorliegenden Arbeit bestatigen die Berechnungen von Hartelt et al. ', die zeigen,
dass zur zuverlassigen Lebensdauervorhersage neben Werkstoffkennwerten und Rissaus-
breitungsparametern auch die Berlcksichtigung der wechselnden Mechanismen und deren
Gewichtung unabdingbar sind. Aquivalenzspannungskriterien unter mehrachsiger Beanspru-
chung werden ebenso bendtigt, wie die Berlcksichtigung der chemischen Zusammenset-
zung, die sich auf die Morphologie und Phasenanordnung des jeweiligen Werkstoffes aus-
wirken. Das bruchmechanische Modell zur Beschreibung des Versagens unter Torsionsbe-
anspruchung aus Kapitel 6.4.2 beschreibt mit der Gewichtung der Anteile der vorliegenden
Beanspruchungs- und Versagensmechanismen einen solchen Ansatz, der zur Verbesserung
der Zuverlassigkeit von Lebensdauervorhersagen beitragen kann. Im Rahmen der Projekt-
gruppe ,Walzensysteme® des SFB 483 werden flieRen die Ergebnisse in die Lebensdauer-
vorhersage eines Drahtwalzsystems ein. Die Berechnung der Ausfallwahrscheinlichkeit be-
rucksichtigt wirksame Bruckenspannungsverteilungen in Abhangigkeit des eigesetzten
Werkstoffes. Der zyklische Abbau der Briickenspannungen kann aus der Kenntnis der ER-
mudungsmechanismen und den berechneten zyklischen R-Kurvenverlaufen ermittelt wer-
den. Ebenso mussen die Einflisse der Umgebungsbedingungen berlcksichtigt werden.
Stellvertretend flr diese Einflisse zeigen die Ergebnisse aus Hochtemperaturversuchen und
Versuchen unter Einfluss von Wasser starke Anderungen der beschriebenen Ermiidungs-
mechanismen. So wird die Lebensdauer bei hohen Temperaturen eher unterschatzt, sofern
der fehlende Ermidungsmechanismus nicht bericksichtigt wird. Allerdings kann es auch zur
Uberschétzung der Lebensdauer eines Bauteiles kommen, sollte die Luftfeuchte am Ein-

satzort nicht konsequent mit in die Berechnungen einflieRen. Wahrend die Unterschatzung
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lediglich wirtschaftliche Folgen hat, kann die Uberschatzung zusatzlich zum Totalausfall fiih-

ren.
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9 Zusammenfassung und Ausblick

Das Ziel der Arbeit, die Untersuchung und Beschreibung des Versagensverhaltens kerami-
scher Werkstoffe unter zyklischen Beanspruchungen, konnte mit Hilfe der durchgefiihrten
Arbeiten in grol3en Teilen erreicht werden. Die gezeigten Ergebnisse und Interpretationen in
Kapitel 5 bis 7 beschreiben differenzierte Effekte und Mechanismen des zyklischen Ermu-
dungsverhaltens von Si3N4- und Al,O3- Werkstoffen unter speziellen, aus dem Drahtwalzpro-
zess abgeleiteten, Beanspruchungssituationen. Zyklische Ermidungsversuche an SizN4
konnten zunachst das Vorliegen eines wahren zyklischen Ermidungseffektes auf Basis der
zyklischen Degradation extrinsischer Verstarkungsmechanismen belegen. Dazu wurden sta-
tistische Auswerteverfahren erfolgreich angewendet, die es erlauben, trennscharfere Ergeb-
nisdarstellungen zu erzeugen und somit den Erkenntnisgewinn von kleinen Stichprobenum-
fangen zu maximieren. Der zyklische Ermidungseffekt konnte auf eine mechanische Degra-
dation von abgeldsten Grenzflachen im Bereich lang gestreckter Korner zurtickgefiihrt wer-
den. Damit hebt sich die Beschreibung dieses Effektes deutlich von der allgemein beschrie-
benen Degradation von Friktionskontakten zweier Korngrenzflachen ab. Zur Darstellung des
zyklischen ErmUdungsverhaltens wurde die Moglichkeit zur Berechnung einer zyklischen R-
Kurve entwickelt. Die Methode erlaubt die graphische Darstellung der Degradation der R-
Kurve unter zyklischer Beanspruchung. Die Kenntnis der monotonen R-Kurve sowie einer
Inertfestigkeitsverteilung muss als Voraussetzung gegeben sein. Neben der graphischen
Darstellung der Degradation zeigen die Ergebnisse einen eindeutigen Einfluss des Span-
nungsverhaltnisses auf das Ermudungsverhalten.

Ein Einfluss von zyklischen zweiachsigen Beanspruchungszustédnden konnte, im Gegensatz
zur monotonen zweiachsigen Beanspruchung, mit der Aktivierung von Schleifrissen unter
zyklischer Torsionsbeanspruchung ermittelt werden. Zur Beschreibung dieser Art des Ermiui-
dungsverhaltens unter Einfluss von wirksamen Schubspannungen wurde ein bruchmechani-
sches Modell entwickelt, das das Versagensverhalten in Abhangigkeit der anliegenden
Spannungsintensitatsfaktoren beschreibt.

Die Randbedingungen in Form von hohen Temperaturen sowie der Einsatz von Kiihl-
schmiermittel auf Wasserbasis wurden getrennt voneinander untersucht. In zyklischen Vier-
Punkt-Biegeversuchen bei 800 °C konnte kein zyklischer Ermidungseffekt ermittelt werden.
Die Methode zur Berechnung von zyklischen R-Kurven, Ubertragen auf Ergebnisse von Inert-
festigkeitsmessungen bei 800 °C, wurde zur Interpretation erfolgreich eingesetzt. So konnte
gezeigt werden, dass die Hochtemperaturbeanspruchung bereits zu einer deutlichen Reduk-
tion des Rissausbreitungswiderstandes flhrt. Damit kann der nicht messbare zyklische Er-

muidungseffekt bei 800 °C begrindet werden.
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Unter dem Einfluss von destilliertem Wasser, in Anlehnung an den Einsatz von Kuihl-
schmiermittel, wurden stark reduzierte Bruchlastspielzahlen gemessen. Zur Interpretation
und Darstellung des vorliegenden Mechanismus konnte wiederum die Methode zur Berech-
nung der zyklischen R-Kurve eingesetzt werden. Ein starker Einfluss von unterkritischem
Risswachstum, der unterstlitzend zur vorliegenden Degradation einwirkt, wird als entschei-
dender Mechanismus favorisiert. Die so gewonnen Erkenntnisse zu dem unter aus dem
Drahtwalzprozess gegebenen Randbedingungen ermittelten Ermidungsverhalten flielen
direkt in die Lebensdauervorhersage keramischer Umformwerkzeuge ein.

Zur Ableitung von materialspezifischen Ermidungsmechanismen wurden die Ergebnisse
aller durchgefihrten Untersuchungen berlcksichtigt. Die untersuchten Werkstoffe unter-
scheiden sich vor allem in ihrer Phasenzusammensetzung und der Kornmorphologie. Der
daraus resultierende unterschiedliche Verlauf des jeweiligen Rissausbreitungswiderstandes
mit steigender Risslangenanderung, also das R-Kurvenverhalten, kann direkt auf werkstoff-
spezifische Modellvorstellungen zum zyklischen Ermidungsverhalten zurtickgeflihrt werden.
Der Ermidungsmechanismus von Al,O3; konnte, entsprechend der Ublichen Vorstellungen
der Fachliteratur, als Degradation von Friktionskontakten zwischen Korngrenzflachen be-
schrieben und bestatigt werden. Fir Si;N4 konnte eine differenziertere Beschreibung des
Degradationsverhaltens, beschrankt auf Bereiche von Grenzflachenablésungen, erzielt wer-
den. Der Einfluss von thermoelastischen Anisotropieeffekten sowie der starke Einfluss des
unterkritischen Risswachstums flossen mit in die Beschreibung ein. Dennoch beschreiben
die Modellvorstellungen die Ermudungsmechanismen lediglich phdnomenologisch, mit Aus-
nahme des bruchmechanischen Modells zur Torsionsermidung. Die quantitative material-
spezifische Beschreibung von Degradationsvorgangen in Abhangigkeit von Umgebungsein-
flussen stellt eine groRe Herausforderung dar, die in zukinftigen Arbeiten untersucht werden
kann. Des Weiteren sind Untersuchungen zur Ubertragbarkeit der gewonnenen Erkenntnisse
auf andere Werkstoffzusammensetzungen denkbar. Vor allem aber machen die gezeigten
Ergebnisse deutlich, dass die Untersuchung zyklischer Rissausbreitungsmechanismen ohne
kiinstlich eingebrachte Risse in Form von Kerben mdglich ist. Hierin besteht ein hohes Po-
tential, die experimentellen Methoden zur Untersuchung des Ermidungsverhaltens kerami-

scher Werkstoffe ausgehend von natirlichen Fehlern zu verbessern und zu erweitern.
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