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Kurzfassung 

Im Gegensatz zu Metallen zeigen keramische Werkstoffe kein tolerantes 

Verhalten im veränderlichen Temperaturfeld. Dies bedeutet, daß ein Thermo

schock beim Abschrecken von bestimmten Temperaturen zum Versagen des 

Materials führt. Der Zerstörungsgrad hängt von der Art des Temperaturfeldes 

und anderen Zustands- bzw. Randbedingungen ab. Die Temperaturdifferenz, 

bei der Versagen auftritt, entspricht einer Proportionalität der Art: 
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(Rm = Bruchfestigkeit; A = Wärmeleitfähigkeit; a 

dehnungskoeffizient; E =Elastizitätsmodul) 

thermischer Aus-

Die die maximale Temperaturdifferenz beschreibenden Eigenschaftskenn

größensind abhängig von der Gefügestruktur des Werkstoffes, d.h. es ist mit 

geeigneten Gleichungen möglich, das eigenschaftsspezifische Verhalten in 

Abhängigkeit vom Gefüge zu berechnen und so auf theoretischem Weg ein 

Material zu konzipieren, dessen Thermoschockverhalten nach Belieben 

variiert werden kann. 

Es wurden Untersuchungen an porösen Keramiken sowie an keramischen 

Materialien mit induzierten metallischen Dispergenten durchgeführt. Der 

Verlauf der Eigenschaftskenngrößen dieser Verbundwerkstoffe wurde sowohl 

experimentell als auch mit Hilfe der sogenannten "Modellgleichungen" 

bestimmt. Auf der Grundlage der berechneten Daten wurde mit verschiedenen 

theoretischen Ansätzen die Thermoschockfestigkeit in Abhängigkeit von der 

Konzentration der zweiten Phase berechnete und mit experimentell ge

wonnenen Ergebnissen verglichen, wobei eine im Rahmen der Meßgenauigkeit 

gute Übereinstimmung der Werte gefunden wurde. 



Thermal shock strength of multiphase materials 

Abstract 

Ceramic materials show in cantrast to metals no tolerant behaviour in a 

changing temperature field. That means that a thermal shock by quenching 

from a certain temperature leads to darnage of the material. The degree of 

darnage depends on the sort of temperature field and other conditions. The 

difference in temperature, at which darnage occurs is corresponding to a 

proportionali ty of the following kind: 
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(Rm = rupture strength; A. = thermal conductivity; u = coefficient ofthermal 

expansion; E = Young's modulus) 

The properties, which describe the maximum temperature difference depend 

on the structure of the material. That means it is possible to describe the 

property specific behaviour as a function of the structure. Therefore one is able 

to conceive theoretically a material with randomly variable thermal shock 

behaviour. 

Investigations were taken out with porous ceram1cs and ceramies with 

dispersed metal phases. The influence of the dispersed phase on the material 

properties was examined experimentally as weil as in a theoretical way, using 

the so called model concept. 

On the basis of the calculated data with different theoretical approaches, the 

thermal shock strength in dependence on the concentration of the dispersed 

phasewas calculated and compared with experimental values. Good agreement 

was found between theoretical and experimental results. 
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Nomenklatur 

A =Fläche m2 

At = ProportionaH tä tskonstan te K/s 
c = Geometriefaktor 
D = Diffusionskoeffizient m2/s 

E = Elastizitätsmodul Pa 
F = Bruchlast N 

Fn = Formfaktor 

F( = Strahlungsenergieanteil im Wellenlängenbereich < ( 
G = Gleitmodul Pa 

GE = Energiefreisetzungsrate N/m 
J = Besselfunktion 
K = Kompressionsmodul Pa 

KI = Spannungsintensitätsfaktor N·m-3/2 

Ncr = Grashofzahl 

NPt· = Preindlzahl 
p =Porosität 
P' = Bruchwahrscheinlichkeit 

Q = Aktivierungsenergie 

R = allgemeine Gaskonstante (8,3143 J/molK) J/molK 

Rm = Bruchfestigkeit Pa 

RTs = Thermoschockfestigkeit Pa 
T = Temperatur K 

u =Energie J 

a = Aussenradius m 
a' = halbe Rißlänge m 

b = bestimmende Größe der Probenkörperform m 

c = Konzentration 

Cp = spezifische Wärme J/kgK 

d = Durchmesser m 

dt = Entfernung von der Rißspitze m 

d2 = durchschnittliche Korngröße m 

g = Gravitationskonstante m2/s 

h = Wärmeübergangskoeffizient W/m2K 

hrel = relativer Wärmeübergangskoeffizient = h/1. m-1 

k = Boltzmann-Konstante (1 ,3805·10-23 J/K) J/K 



l =Länge m 

n1 = Homogenitätsfaktor 

r = Radialkoordinate m 

i =Zeit s 

X = Länge der Nebenachse der Rotationsellipsoiden m 

z = Länge der Rotationsachse der Rotationsellipsoiden m 

a = linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient 1/k 

cos2a = Orientierungsfaktor 

I~ = Biotzahl 

ßn = Wurzel der Gleichung ßn·J J(ßn) = hrel·a·Jo(ßn) 

ßv = Volumenausdehnungskoeffizient 1/K 

y = Oberflächenenergie J/m2 

ö = Beugungswinkel rad 

r = Dehnung 

fm = Absorptionsvermügen im opaken Bereich 

<P = Wärmestrom J/s 

<PI ,2 = Feldeigenschaft der Phase 1, 2 

l1 = Viskosität Pas 

li. = Temperaturleitfähigkeit m2/s 

A =Wärmeleitfähigkeit W/mK 

lln = Nullstellen der Resseifunktion Nullter Ordnung 

V = Poissonzahl 

p =Dichte Mg/m3 

0 =Spannung Pa 

{'(' = Torsionsspannung Pa 

lf1 = Verdrehungswinkel rad 

( = Wellenlänge m 
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1. Einleitung 

Keramische Materialien repräsentieren diejenigen Werkstoffe, die aufgrund 

ihrer außergewöhnlichen Eigenschaften wie gute Korrosionsbeständigkeit, 

große Härte und Abriebbeständigkeit, insbesondere aber wegen ihres hohen 

Schmelzpunktes und der thermodynamischen Stabilität genau den Anforde

rungen entsprechen, die für eine Anwendung bei hohen Temperaturen erfor

derlich sind. Sie kommen damit hauptsächlich in Arbeitsgebieten zur Anwen

dung, in denen Metalle wegen ihres relativ niedrigen Schmelzpunktes keine 

Einsatzmöglichkeiten mehr bieten können. Die starke Bindung von kera

mischen Materialien ist aber auch gleichzeitig Ursache für die hohe Sprödig

keit und das damit verbundene intolerante· Verhalten im veränderlichen 

Temperaturfeld. Dies bedeutet, daß ein ent~prechender Thermoschock zum 

Versagen des Materials führt. Der Zerstörungsgrad hängt von der Art des 

Temperaturfeldes und anderen Zustands- bzw. Randbedingungen ab. Hier 

liegt die Problematik nahezu aller keramischen Materialien. Eine plastische 

Verformung wie etwa bei Metallen ist kaum zu beobachten, d.h. Versagen tritt 

quasi ohnejede Vorwarnung auf. Ein Ziel wissenschaftlicher Untersuchungen 

sollte daher sein, die Vorgänge in keramischen Werkstoffen bei hohen 

Temperaturen und plötzlichen Temperaturänderungen besser zu verstehen. 

Eine sowohl theoretische wie auch experimentelle Verhaltensbeschreibung der 

Temperaturwechselfestigkeit und deren Einflußgrößen ist notwendig, um 

keramische Werkstoffe für die späteren, im praktischen Einsatz gestellten 

Anforderungen optimal entwickeln zu können. 

Aus der Literatur ist bekannt, daß die Temperaturdifferenz, bei der Versagen 

auftritt, einer Proportionalität der Art 
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entspricht. 

(Rm = Bruchfestigkeit; A = Wärmeleitfähigkeit; a 

Ausdehnungskoeffizient; E =Elastizitätsmodul) 

(1.1) 

linearer thermischer 

Die die maximale Temperaturdifferenz beschreibenden Eigenschaftskenn

größeneines Werkstoffs können durch Einbringen einer weiteren Phase inner

halb gewisser Grenzen variiert werden; das heißt, durch Kombination von 

Werkstoffen zu mehrphasigen Verbundwerkstoffen können Materialien ent-
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wickelt werden, deren Eigenschaften sich von denen der remen Phasen 

wesentlich unterscheiden. Die Eigenschaften des Verbundwerkstoffes hängen 

neben den Eigenschaften der reinen Phasen von der Konzentration und der 

Gefügestruktur ab. Die Bestrebungen der Werkstoffwissenschaften, den 

Zusammenhang zwischen Gefüge und Eigenschaften zu erklären, finden ihren 

Niederschlag in Konzepten, die entweder empirisch oder rein physikalisch 

fundiert sind. Ziel all dieser Konzepte ist die Vorhersagbarkeit von Eigen

schaften gewisser Werkstoffe ausschließlich aus quantitativen Gefügeanaly

sen. Über mathematische Zusammenhänge wird mit diesen Modellen 

versucht, die Eigenschaften oder wenigstens Eigenschaftsbereiche 

vorauszuberechnen. Die theoretische Abschätzung von Materialeigenschaften 

und deren Bestätigung ermöglicht nicht nur ein besseres Verständnis der 

physikalischen Zusammenhänge, sondern ist sehr wohl von praktischem 

Nutzen für die Herstellung und Weiterentwicklung von Werkstoffen. 

Die Frage, ob diese voneinander für diejeweiligen Eigenschaften, nämlich 

-thermochemische Eigenschaften (z.B. thermische Ausdehnung, Dampfdruck) 

- Feldeigenschaften (z.B. Wärmeleitfähigkeit, elektrische Leitfähigkeit) 

-mechanische Eigenschaften (z.B. Festigkeit, Umformverhalten) 

verschiedenen Modellgleichungen zu einem komplexen, technischen Eigen

schaftskriterium verknüpft werden können, soll im Rahmen dieser Arbeit 

anhand von Untersuchungen zur Thermoschockfestigkeit spröder Materialien 

geklärt werden. Die experimentelle Verifizierung dieser Hypothese wird an 

geeigneten Verbundwerkstoffen durchgeführt, deren Verhalten sowohl theore

tisch wie auch im praktischen Versuch bestimmt wird. 
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2. Grundlagen 

2.1 Temperaturwechselfestigkeit und Thermoschockfestig
keit 

Da im deutschen Sprachraum Begriffe Wie Thermoschockbeständigkeit, 

Thermoschockverhalten, Temperaturwechselbeständigkeit und Temperatur

wechselverhalten sehr undifferenziert gebraucht werden, soll an dieser Stelle 

eine Nomenklatur der Begriffe erstellt werden. 

Zunächst sind die Bezeichnungen "-verhalten" und "-beständigkeit" durch 

"-festigkeit" zu ersetzen. Denn bei Thermoschock- bzw. 'l'emperaturwechselbe 

ständigkeitsuntersuchungen wird nichts anderes als die Festigkeit bzw. die 

Festigkeitsveränderung eines Materials untersucht, welches sich in einem ver

änderlichen Temperaturfeld befindet. Daraus ergeben sich folgende 

Definitionen: 

• Tempera turwechselfestigkei t: Festigkeit bzw. Festigkeitsveränderung, 

die ein Prüfkörper erfährt, der zyklischen 

Temperaturveränderungen unterworfen 

wird. 

Hierbei wird das Ergebnis natürlich stark 

von der gewählten Anzahl der Zyklen und 

der Temperaturdifferenz beeinflußt. Das 

Maß für die Temperaturwechselfestigkeit 

ist der Festigkeitsverlust nach emer 

bestimmten Anzahl von Zyklen. Häufig 

findet man aber auch eine Bestimmung des 

Gewichtsverlustes, die nach einer vorgege

benen Anzahl von Zyklen durchgeführt 

wird, während andere Autoren die Anzahl 

der Zyklen als Maß für die Temperatur

wechselfestigkeit ansehen, bei der Zerstö

rung, Rißbildung oder aber ein vorgegebe

ner Gewichtsverlust auftritt. In jedem Fall 

jedoch wird die Festigkeit des Prüfkörpers 

maßgeblich vermindert. 



• Thermoschockfestigkei t: 
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Thermoschockfestigkeit ist der Spannungs

wert, dem ein Körper gegebener Form und Ab

messungen widersteht, ohne daß Brucher

scheinungen, hervorgerufen durch eine ein

malige, plötzliche und schroffe Temperatur

veränderung, auftreten. Die Bestimmung der 

Thermoschockfestigkeit erfolgt entweder 

durch die Untersuchung der Festigkeit abge

schreckter Probe in Abhängigkeit von der 

Temperaturdifferenz, oder aber, durch Be

stimmung einer kritischen, gerade zur Rißbil

dung* führenden Temperaturdifferenz und 

anschließender Berechnung des zugehörigen 

Spannungswerts. 

Im Rahmen dieser Arbeit werden ausschließlich Thermoschockversuche durch

geführt, wobei die zylindrischen Prüfkörper von hohen Temperaturen sehr 

schnell Raumtemperatur abgekühlt werden. Gemessen wurde die kritische 

Temperaturdifferenz, die zugehörigen Spannungswerte wurden berechnet. 

d 
0.. 
:L 

konstante Festigkeit 
!keine Rinb1ldungl 

momentaner Abfall der Festigkeit 

konstante Festigkeit langsamer 
(unletktilist}e RiiHönge) festigkeitsabfall 

~~------~------~~~ IRin!orlschrilll 

I 
I 

: 
0 Llhr~t 

Temperaturdifferenz L\T [ K 1 

Abb. 2.1 :Schematische Darstellung des Festigkeitsverhaltens in Abhängig
keit vom Thermoschock (1]. 

Von den vielen Methoden und Variationen von Meßmethoden zur Bestimmung 

von Temperaturwechsel- und Thermoschockfestigkeit, die in der Fachwelt 

angewandt werden, sollen im folgenden einige der gebräuchlichsten Methoden 

vorgestellt werden. 

* R.ißbildung liegt dann vor, wenn ein Riß durch lichtoptische Untersuchung 
eindeutig detektiert werden kann. 
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2.1.1 Methoden zur Bestimmung der Temperaturwechselfestigkeit 

(TWF) 

Die Prüfverfahren zur Bestimmung der TWF sehen in der Regel eine 

Abkühlung durch Luft vor. Abschrecken in Flüssigkeiten ist wegen des dort 

herrschenden, im Vergleich zur Luftabschreckung guten Wärmeübergangs 

nicht sehr verbreitet, da der Versagensfall sehr viel schneller eintritt und 

deshalb nur niedrige Probentemperaturen erreicht werden können. 

In Deutschland wird die TWF nach dem normierten Verfahren DIN 51068 [2] 

gemessen, das sowohl Luft- als auch Wasserabkühlung vorsieht. Dieses Ver

fahren ist damit direkt mit einem französischen Prüfverfahren [3] zu verglei

chen, das ebenfalls die Luft- oder Wasserabschreckung von Temperaturen zwi

schen 1223 Kund 1673 Kauf 293 K (Raumtemperatur) vorschreibt. Zur Scha

densermittlung werden insgesamt sieben Variationen zugelassen. Die Analyse 

der TWF erfolgt optisch, durch die Bestimmung der Gasdurchlässigkeit bzw. 

der Festigkeit und nach der Ultraschallmethode (Laufzeitmessungen). 

Die russische N arm [ 4] dagegen sieht ausschließlich das Abschrecken 1n 

Wasser vor. Die ganzen Normalsteine werden von 1623 K in Wasser abge

kühlt. Maß für die TWF ist diejenige Anzahl von Abschreckungen, bei der der 

Prüfkörper 20% seines ursprünglichen Gesamtgewichts verloren hat. Zusätz

lich wird nachjeder Abschreckung eine visuelle Prüfung der Normalsteine auf 

Risse durchgeführt. Die visuelle Prüfung des Materials erfolgt auch nach 

einem belgischen Verfahren [5] . Hier wird ein prismatischer Körper von 

1223 K in Wasser abgeschreckt und anschließend beurteilt. In den 

Niederlanden wird ein zylindrischer Körper von 1223 Kin Wasser abgekühlt. 

Diese Vorgehensweise entspricht der nicht mehr gültigen DIN 1068 [6]. 

Sogenannte Kleinprismen werden bei dem britischen Normverfahren [7] 

benutzt. Die 1273 K heißen Proben werden 10 min. lang mit ihrer Basisfläche 

auf einen Steinfußboden gelegt und dort durch unbewegte Luft abgekühlt. 

Anschließend werden die Proben wieder in den heißen Ofen eingebracht. Die 

Anzahl der überstandenen Temperaturwechsel wird hier als Maß für die TWF 

benutzt. 

Besonders hervorzuheben ist in diesem Zusammenhang das amerikanische 

Prüfverfahren, der Planel-Spalling-Test. Die Unterschiede im Materialver-
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halten einzelner Feuerfeststeine werden hier besonders berücksichtigt, womit 

sich diese Methode durch Praxisnähe auszeichnet [8,9,10,11,12]. Die Tests zur 

Bestimmung der TWF werden an Versuchswänden durchgeführt. Diese 

werden nach besonderer Vorschrift aufgeheizt und anschließend durch Anbla

sen mit kühler Luft bzw. einem Luft-Wassergemisch abgekühlt. Wie bei ande

ren Prüfverfahren ist auch hier der Gewichtsverlust der Steine nach erfolgter 

Abkühlung Maß für die TWF. Um den Einfluß des Nachbrandes während des 

praktischen Einsatzes möglichst genau zu erfassen, werden die Materialien 

einem wesentlich längeren Vorbrand im Vergleich zu den sonst üblichen 

Zeiten ausgesetzt. Dadurch soll eine möglicherweise während des Einsatzes 

vonstattengehende Veränderung des Gefüges miterfaßt werden. 

Ein ebenfalls in den USA entwickeltes Verfahren ist der sogenannte "Ribbon

Test" [13,14,15]. Hier wird ein quaderförmiger Probenkörper auf einer Seite 

mit einem Gasbrenner auf ca. 1300 K aufgeheizt und anschließend durch 

Anblasen mit kalter Luft auf 420 - 470 K abgekühlt. Die Aufheiz- bzw. 

Abkühldauer beträgt jeweils 15 Min. Die Anzahl der Zyklen kann zwischen 5 

und 36 variiert werden. Als Maß für die TWF wird in den zitierten Arbeiten die 

Festigkeitsverminderung vorgeschlagen. 

Die "Österreichische Methode" [16] arbeitet ebenfalls mit Luftabkühlung. 

Probenkörper mit normalem Feuerfeststeinformat werden von 1223 K mittels 

Preßluft aus 150 mm Entfernung abgeschreckt. Während des Abkühlvorgangs 

liegt der Stein flach auf einer 10 mm starken Eisen platte. 

Eine Variation der "Österreichischen Methode" stellt das "Radenthein

Verfahren" dar. Hier werden die Steine im Ofen mit Hilfe einer wasserge

kühlten Preßluftlanze abgeschreckt. Die untere Abschrecktemperatur hängt 

bei dieser Methode von der Ofentemperatur und dem Abstand zwischen Probe 

und Lanze ab. D. h. die untere Abschrecktemperatur kann auch weit über der 

Raumtemperatur liegen. 

Lindner et al. [17] beschreiben em Verfahren, in dem die Probenkörper 

zunächst in einen auf 1223 Kaufgeheizten Ofen eingesetzt werden, wobei sich 

das Material auf zwei parallelen Unterlagen im Abstand von 80 mm befindet, 

um eine allseitige Erwärmung zu gewährleisten. Nach einer Verweilzeit von 

75 Min. werden die Proben aufzwei im Abstand von 130 mm befindliche Eisen

schienen gelegt und an ruhender Luft bis auf Raumtemperatur abgekühlt. 
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Ein anderer Versuchsaufbau besteht aus einem Haubenofen und einem Ring

düsengebläse, die fest miteinander verbunden sind [18,19]. Diese Apparatur 

wird schnell über einer feststehenden zylindrischen Probe, deren Stirnflächen 

wärmeisoliert sind, verfahren, wobei die Probe periodisch aufgeheizt bzw. 

abgekühlt wird. Die Anzahl der Zyklen liegt zwischen 1 und 100. 

Nakayama und Ishizuka [20] schlagen ein Verfahren vor, bei dem die Proben 

derart in die Öffnung eines Ofens gesteckt werden, daß sie mit dem Wand

material abschließen und quasi selbst als Wandmaterial fungieren. Nach einer 

Verweildauer von 15 Min. im 1473 K heißen Ofen wird die erhitzte Seite der 

Probenkörper für 3 Min. in fließendes Wasser eingetaucht. Nach einer an

schließenden Trocknungszeit von 12 Min. werden die Proben wieder in den 

Ofen gesteckt. Abgeplatzte Teilchen werden nach dem Zyklus gesammelt, ge

trocknet und gewogen. 

Eine Methode, bei der die Proben ebenfalls in die Öffnung eines Ofens gesteckt 

werden, beschreibt Mohr [21]. Die Steine werden solange im Ofen belassen bis 

sichtbare Risse an der Außenseite auftreten. 

Neben diesen Methoden sind in der einschlägigen Literatur noch eine ganze 

Anzahl von V erfahren zur Bestimmung der TWF zu finden, die sich alle in 

ihren Konzepten sehr ähnlich sind. Die meisten Methoden können auch zur 

Bestimmung der Thermoschockfestigkeit benutzt werden, sofern die Tempera

turdifferenz zwischen Ausgangs- und Endtemperatur ausreichend groß ge

wählt wird. Daher stellen die im nächsten Abschnitt aufgeführten Verfahren 

zur Bestimmung der Thermoschockfestigkeit im wesentlichen nur eine 

Ergänzung zu den hier schon vorgestellten Methoden dar. 

2.1.2 Methoden zur Bestimmung der Thermoschockfestigkeit 

2 .1.2 .1 Abschreckversuche 

Bei den meisten Thermoschockexperimenten werden die Materialien von 

hohen Temperaturen abgeschreckt. 

Bock [22] beschreibt einen Versuchsaufbau, bei dem die Prüfkörper (l = 
120 mm, 0 = 10 mm) auf freistehenden Schamottestützen jeweils auf 673, 1073 



- 8-

und 1473 K erhitzt werden. Nach einer Haltezeit von 30 Min. werden sie mit 

einer erwärmten Tiegelzange aus dem Ofen genommen und in einem Abkühl

behälter abgeschreckt. Die Thermoschockfestigkeit ergibt sich anschließend 

aus der prozentualen Veränderung der Biegefestigkeit gegenüber dem nicht

beanspruchten Material. 

Die kritische Temperaturdifferenz ßTkrit bis zum Auftreten des ersten Risses 

wird von Beauvy [23] bestimmt. Pellets aus Borkarbid werden 15 Min. lang in 

einem Ofen bei vorgegebener Temperatur gehalten und anschließend in einen 

Wasserbehälter (Raumtemperatur) eingetaucht. Die Temperaturdifferenz 

wird solange erhöht bis Rißbildung auftritt. 

Die Abschreckversuche in Wasser bei Raumtemperatur stellen die am 

häufigsten angewandte Testmethode zur Bestimmung der Thermoschock

festigkeitdar [24-37]. Andere aufgeführte Abschreckmedien sind: 

desti liiertes Wasser [38] 

Eiswaser [39,40] 

kochendes Wasser [29,38] 

Silikonöl [24,41-44] 

flüssiges Metall [28,45,46] 

Salzbad [ 44] 

flüssiger Stickstoff [ 44]. 

Eine weitere Methode stellt das Abschrecken im Wirbelbett dar. Unter einem 

Wirbelbett versteht man eine Säule, in der granulierte Teilchen durch einen 

Gasstrom aufgewirbelt und dispergiert werden. Der Vorteil dieser Methode 

liegt in der Variationsmöglichkeit des Wärmeübergangskoeffizienten. Dieses 

Verfahren wird u.a. von Glenny und Royston [ 4 7], Glenny et al. [ 48] und 

Nihara et al. [ 49] beschrieben. 

2.1.2.2 Aufschreckversuche 

Aufschreckversuche stellen nur einen kleinen Teilabschnitt der Thermo

schockexperimente dar. Die erforderlichen Temperaturdifferenzen innerhalb 

des Probenmaterials, die notwendig sind, um Spannungen aufzubauen, die die 

Bruchfestigkeit des Materials überschreiten und damit zum Versagen führen, 
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sind so groß, daß durch schnelles Aufbeizen induzierte Spannungen nur für 

wenige Anwendungen in Betracht gezogen werden müssen. 

Speziell für Schieberplatten an Hochöfen wurde von Elstner et al. [50] der 

sogenannte "Peeling-Test" entwickelt. Hier wird die Plattenoberfläche von der 

normalen Arbeitstemperatur (800 - 1100 K) mit Hilfe eines Autogenschweiß

brenners im Abstand von 50 mm 15 s. lang erhitzt, wobei Plattentemperaturen 

um 1800 K erreicht werden. Die dabei auftretenden Spannungen führen zum 

Abplatzen von schalenförmigen Teilchen. Die Beurteilung der Thermoschock

fesUgkei t beruht auf der visuellen Prüfung der Oberfläche; der Zer

störungsgrad wird nicht mitberücksichtigt. 

King und Webb l51] beschreiben ein Verfahren, bei dem Glaskugeln von 77 K 

(flüssiger Stickstoff) in flüssiges Zinn bei 1000 Keingetaucht werden. Maß für 

die Thermoschockfestigkeit ist die Zeit vom Eintauchen in das Zinnbad bis 

zum Bruch (Schallemissionsanalyse). Weitere Aufbeizversuche, wie sie von 

verschiedenen Autoren [30,4 7,50-5 5] beschrieben werden, sind ähnlich den 

schon vorgestellten Methoden und sollen hier nicht näher betrachtet werden. 

2.2 Einflußgrößen auf die Temperaturwechsel- bzw. 
Thermoschockfestigkeit 

Um das Festigkeitsverhalten eines einem veränderlichen Temperaturfeld 

ausgesetzten Materials beurteilen zu können, müssen einige wesentliche 

Zusammenhänge bekannt sein: 

• Die Temperaturdifferenz 1m Probenkörper wird durch seme Tempe

raturleitfähigkeit sowie den Wärmeübergang zwischen dem Material 

und dem Abkühl- (Aufbeiz-) Medium bestimmt. 

• Der Spannungsverlauf im Probenkörper wird durch die auftretende Tem

peraturdifferenz zwischen Probenmitte und Randbereich, das thermische 

Ausdehnungsverhalten und die elastisch-plastischen Eigenschaften 

sowie durch die Form und Geometrie des Probenkörpers beeinflußt. 

Damit sind zur Beschreibung der Problematik die Gebiete des Wärme

transports, der Thermoelastizität und der Bruchmechanik notwendig. 
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Im folgenden wird nun die Rolle einzelner Einflußgrößen auf die Temperatur

wechsel- bzw. Thermoschockfestigkeit etwas näher dargestellt [56]. 

2.2.1 Der Wärmetransport 

Zunächst wird davon ausgegangen, daß ein mechanisch nicht beanspruchter 

Körper bei konstanter Temperatur keinerlei thermisch induzierte Spannun

gen aufweist. Solche Spannungen treten erst dann auf, wenn die Umgebungs

temperatur verändert wird oder eine inhomogene Temperaturverteilung im 

System vorliegt. Solche Temperaturveränderungen können durch plötzliches 

Auf- oder Abheizen zustande kommen, wobei der Wärmetransport durch 

Konvektion, Strahlung, Wärmeleitung oder durch die Kombination der drei 

Mechanismen vonstatten geht. 

Unter dem Wärmeübergang versteht man den Wärmeaustausch zwischen 

einem festen Körper und einem ihn umgebenden Medium. Für den Wärme

strom 4> zwischen einem Flächenelement dA der Grenzfläche gilt dann: 

d<i> = h ·dA· t:.T (2.1) 

mit 

A1' T T 0 = Körper- Medium 

h = Wärmeübergangszahl (Proportionalitätsfaktor) 

Die Bestimmung von h auf rechnerischem Weg wird in [57] für die Ab

schreckung eines zylindrischen Körpers in Silikonöl und Wasser beschrieben. 

Es gilt: 

(2.2) 

N -- ,. 13 ('!' 'I' ) d:J/ 2 
Cr - g · v o - r · 11r 

(2.3) 

mit 



N Gr = Grashofzahl 

N Pr = Preindlzahl 
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Af = Wärmeleitfähigkeit der Flüssigkeit 

d = Zylinderdurchmesser 

g = Gravitationskonstante 

.ßv = Volumenausdehnungskoeffizient 

To = Anfangstemperatur des Körpers 

Tr = Temperatur der Flüssigkeit 

Ilf = Viskosität der Flüssigkeit 

Für flüssige Metalle gilt: 

(2.4) 

Da h eine Funktion der Temperatur ist, muß der aktuelle Wert von (To - Tr) 

entweder experimentell oder durch sukzessive Approximation bestimmt 

werden. In der Praxis wird meist ein mittlerer Wärmeübergangskoeffizient 

angegeben. 

Der Wärmeübergangskoeffizient ist von der Anströmgeschwindigkeit des 

Kühlmediums, der Mediumstemperatur und -konsistenz, der Temperatur des 

Prüfkörpers sowie seiner Körpergeometrie und Oberflächenbeschaffenheit 

abhängig und ist mithin keine materialspezifische Größe. Diesen Sachverhalt 

bestätigten Becher et al. [58] durch entsprechende Versuche. Der Einfluß der 

Badtemperatur wurde ebenfalls von Becher et al. [59] und Singh et al. [60] 

untersucht. Sie weisen auch auf den Einfluß von Siedeeffekten hin, die beim 

Eintauchen von Proben in eine Flüssigkeit auftreten können. 

2.2.2 Temperaturveränderungen im Probenkörper 

Als direkte Folge des Wärmetransports findet im Material eine Temperatur

veränderung und/oder eine Veränderung der Temperaturverteilung statt. Wie 

stark und in welchem zeitlichen Verlauf sich diese Veränderungen auswirken, 

hängt von mehrern Bedingungen ab. Unter Berücksichtigung des Wärme

übergangs zwischen Umgebung und Probenkörper sowie dem vorherrschenden 

Wärmetransportmechanismus wird die Temperaturveränderung in der Probe 

hauptsächlich von folgenden Größen beeinflußt: 



Wärmeleitfähigkeit 

spezifischer Wärme 

Dichte 

Emission und Reflexion 

Absorption 

- 12-

Die Temperaturverteilung sowie die Temperaturveränderung kann nun unter 

Kenntnis des Wärmeübergangs, sowie der zur Beschreibung des Temperatur

verlaufs notwendigen Eigenschaftskenngrößen berechnet werden. Von 

Carslaw und Jaeger [61] wurde eine analytische Berechnung durchgeführt. Es 

ist aber, zumindest für geometrisch komplizierter aufgebaute Körper mit 

möglicherweise inhomogener Temperaturverteilung zweckmäßiger, numeri

sche Methoden anzuwenden, die z.B. auf der Methode der finiten Elemente auf

gebaut sein können. Grundsätzlich müssen allerdings die Ergebnisse solcher 

theoretischer Berechnungen durch geeignete Versuche verifiziert werden. 

2.2.3 Thermisch induzierte Dehnung·en 

Ein Temperaturwechsel hat inderRegeleine Veränderung der Abmessungen 

des Probenkörpers (Ausdehnung ~ Schrumpfung) zur Folge. Wie stark etwa 

eine Ausdehnung in irgendeinem beliebigem Volumenelement dV im Material 

ist, hängt von der Temperaturveränderung in genau diesem Volumenelement 

dV und dem thermischen Ausdehnungskoeffizienten des Materials ab. Die 

Dehnung (oder Schrumpfung) ist berechenbar durch das Produkt des 

thermischen Ausdehnungskoeffizienten mit der auftretenden Temperatur

differenz: 

i'. = ((. t:.'l' (2.5) 

~ = Dehnung(Schrumpfung) 

a = linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient 

Das thermische Ausdehnungsverhalten ist gerade diejenige Materialeigen

schaftskenngröße, die für den Aufbau von thermischen Spannungen und damit 

letztendlich für da:::; Versagen verantwortlich ist. Sowohl für die Konstruktion 

wie aueh für eine Ver:::;agensanaly:::;e ist eine exakte Bestimmung des thermi

schen Ausdehnungsverhaltens sowie die Kenntnis um sein möglicherweise 

anisotrope:::; Verhalten zwingend erforderlich. 
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2.2.4 Thermisch induzierte Spannungen und Rißbildung 

Wird die thermische Ausdehnung, sei es durch äußere oder innere Kräfte 

behindert, so entstehen Spannungen. Innere Kräfte gegen die räumliche 

Ausdehnung treten dann auf, wenn die Temperaturverteilung in einem Körper 

nicht homogen ist und/oder ein polykristalliner Körper mit anisotropen 

Kristalliten bzw. ein mehrphasiger Verbundwerkstoff mit unterschiedlichen 

thermischen Ausdehnungskoeffizeiten der einzelnen Phasen vorliegt. 

Die mechanischen Eigenschaften, die den Aufbau von thermisch induzierten 

Spannungen verantwortlich bewirken, sind: 

der Elastizitätsmodul 

die Querkontraktion 

Im Falle eines Thermoschocks erreicht die aufgebaute Spannung genau zu dem 

Zeitpunkt to ihr Maximum, an dem auch der Temperaturgradient innerhalb 

eines Körpers maximal wird. Insbesondere für Gläser sind, je nach Tempe

raturbereich, in dem die Temperaturveränderung (Abkühlung) stattfindet, 

drei Fälle zu unterscheiden: 

1. Der maximale Temperaturgradient wird im plastisch verformbaren 

Zustand erreicht. 

Dies führt dazu, daß ein spannungsfreies Abkühlen bis zu dem Zeitpunkt 

möglich ist, an dem der Körper an der Außenseite seine Endtemperatur er

reicht. Mit Erreichen der Endtemperatur an der Außenseite werden im 

Körper Spannungen aufgebaut, und zwar im äußeren Bereich Druck

spannungen und im inneren Bereich Zugspannungen. 

2. Der maximale Temperaturgradient wird nicht vollständig im plastisch ver

formbaren Bereich erreicht. 

Das heißt, der maximale Temperaturgradient wird erst dann erreicht, 

wenn sich der Körper bereits im festen, elastischen Zustand befindet. Dies 

führt zum Aufbau von Zugspannungen im Außenbereich und Druck

spannungen im Inneren des Körpers. Nach Erreichen der Endtemperatur 

an der Außenwand werden diese induzierten Spannungen wieder abgebaut 

und entgegengesetzt Spannungen in den entsprechenden Bereichen aufge-
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baut, so daß bei völligem Temperaturausgleich der Außenbereich unter 

Druckspannung und der Innenbereich unter Zugspannung steht. 

3. Der Temperaturgradient bildet sich im festen Bereich aus. 

Sobald ein Körper abgekühlt wird, werden Spannungen induziert. Bis zum 

Erreichen des maximalen Temperaturgradienten werden außen Zugspan

nungen und innen Druckspannungen aufgebaut, die nach Überschreiten 

von LlTmax wieder abgebaut werden. 

Dieser dritte Punkt ist derjenige, der für die vorliegende Arbeit von Relevanz 

ist. Der Spannungsverlauf innerhalb einer zylindrischen Probe bei LlTmax ist 

für diesen Fall in Abb. 2.2 dargestellt, und zwar zu dem Zeitpunkt, bei dem 

gerade der Temperaturgradient zwischen Zylindermitte und Zylinderaußen

wand maximal wird. 

Übersteigt die induzierte Spannung im Körper den Festigkeitswert des 

betreffenden Materials, so führt dies zur Rißentstehung. Die durch den 

Thermoschock zugeführte Energie wird durch die Bildung neuer Oberflächen 

abgebaut. 

Abb. 2.2: Schematischer Verlauf der Tangentialspannung Ot innerhalb eines 
Zylinders bei LlTmax ( = TMitte- TAussen). 
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3. Zur Theorie der Thermoschockfestigkeit 

Wie aus Kap. 2.1 hervorgeht, gibt es eine Vielzahl von experimentellen 

Methoden zur Bestimmung der Thermoschockfestigkeit. Bis heute hat sich 

kein einheitlicher Aufbau durchgesetzt, der letztendlich notwendig wäre, um 

vergleichbare Meßergebnisse zu erhalten. Dagegen sind die theoretischen 

Ansätze zur Berechnung thermisch induzierter Spannungen bzw. zur Be

stimmung der Thermoschockfestigkeit schon relativ weit entwickelt. Man 

kennt die Größen, die Rißbildung und Rißfortschritt beeinflussen und ist daher 

in der Lage, Spannungsverläufe und Temperaturverteilung bei thermischer 

Beanspruchung zu berechnen. Trotzdem werden auch hier Vereinfachungen 

vorgenommen. Wegen der Vielzahl der Einfl ußfaktoren, die die Thermoschock

festigkeit bestimmen, wird bei der analytischen Betrachtung des Problems der 

Werkstoff als Kontinuum betrachtet. Das Material wird als homogen und in 

seinem Ausdehnungs- und Temperaturleitungsverhalten als isotrop ange

nommen. Der Einfluß von Gefügefaktoren wird völlig vernachlässigt. Und 

gerade über diesen Punkt soll die vorliegende Arbeit mehr Klarheit ver
schaffen. 

Zunächst werden die verschiedenen analytischen Verfahren zur Bestimmung 

der Thermoschockfestigkeit einphasiger Werkstoffe vorgestellt und erläutert. 

Ausgehend von einigen dieser Ansätze wird dann in Kap. 3.2 der Gefüge

einfluß mitberücksichtigt und die Bestimmungsgleichungen werden derart 

modifiziert, daß der Einfluß einer zusätzlichen Phase auf die Thermoschock

festigkeit theoretisch vorhersehbar wird. Inwieweit diese Modifikationen 

zulässig sind und mit der Realität übereinstimmen, wird dann in Kap. 4 an 

realen Körpern überprüft. 

3.1 Theoretische Bestimmung der Thermoschockfestigkeit 
einphasiger Materialien 

3.1.1 Empirisch-rechnerische Methode zur Bestimmung der 'l'SF 

Schon 1894 wurde von Schott und Winkelmann [62] versucht, die TSF durch 

einen quantitativen Formalismus zu beschreiben. Aufgrund experimenteller 

Untersuchungen leiteten sie eine Beziehung ab, die für Materialien gleicher 

Gestalt einen Vergleich der TSF erlaubt. Dies~ bekannte Gleichung lautet: 



mit 
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R \ 
m -I 1\ R =--·v--

'!'8 E- a p· c 
p 

RTs = Thermoschockfestigkeit 

Rm = Bruchfestigkeit 

E = Elastizitätsmodul 

a = linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient 

cp = spezifische Wärme 

A = Wärmeleitfähigkeit 

(3.1) 

Trotz vereinfachender Annahmen bei der Ableitung der Formel fand die 

Schott-Winkelmann-Gleichung im technischen Bereich weitgehende Anwen

dung. Durch das Weglassen des Wurzelausdrucks in der Beziehung von Schott 

und Winkelmann fand Haase [63,64] eine wesentlich bessere Überein

stimmung zwischen gemessenen und berechneten Werten. Er stellte fest, daß 

die kritische Temperaturdiffernz ~Tkrit, bei der gerade Versagen auftritt 

durch das Verhältnis der größtmöglichen Dehnung zum thermischen Aus

dehnungskoeffizienten beschrieben werden kann: 

1.: 

ß'I' . = ~ 
knt a 

(3.2) 

e =Dehnung 

a =thermischer Ausdehnungskoeffizient 

Der Ausdruck von Klasse und Heinz [65] zur Bestimmung der TSF entspricht 

im wesentlichen dem von Haase. Zusätzlich jedoch wird der Einfluß der 

Wärmeleitfähigkeit, der spezifischen Wärme, der Dichte sowie des Wärme

übergangs mitberücksichtigt. Zur Bestimmung des Einflusses der letztge

nannten Größen wird bei diesem speziell auf Feuerfeststeine zugeschnittenen 

Verfahren ein halber Normalstein auf 1150 oc aufgeheizt und anschließend an 

ruhiger Luft abgekühlt. Der Wärmeentzug erfolgt nur an einer Seite des 

Steins. Zur formelmäßigen Berechnung der TSF wird dann diejenige Tempera

turdifferenz gemessen, die sich nach 2 Std. Abkühlzeit im Inneren des Steines 

ausgebildet hat. Dies führt zu der Beziehung: 
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R = ~ ·Cl.T- 1 

TS a 

- 17-

(3.3) 

Unter Berücksichtigung der Temperaturleitfähigkeit, der maximalen 

Torsionsspannung und der räumlichen Wärmeausdehnung entwickelte Norton 

[66] eine Formel zur Bestimmung der TSF, die zum Vergleich von Körpern mit 

annähernd gleicher Porosität und Temperaturleitfähigkeit herangezogen 

werden kann: 

R = TS 

K•t 
t max 

Q 

(3.4) 

wobei 

K = Temperaturleitfähigkeit 

~tmax =maximale Torsionsspannung 

a =thermischer Ausdehnungskoeffizient. 

In Anlehnung an das Verfahren von Norton wurde von Endell eine Formel 

entwickelt, bei der anstelle der maximalen Torsionsspannung ein Verdre

hungswinkel w benutzt wird, bei dem das Material noch nicht bricht. Diese 

Gleichung lautet: 

mit 

(3.5) 

w Verdrehungswinkel im Bogenmaß bei Torsionsspannung 

zwischen 0 und 10 MPa. 

Begründet hat Endell die Modifizierung des Norton'schen Ansatzes damit, daß 

wegen der unterschiedlichen Torsionsspannungen beim Bruch ein Vergleich 

verschiedener Materialien nichtmöglich war. 
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3.1.2 Berechnung der TSF unter Berücksichtigung der '"I'heorie der 

kritischen Spannungen" 

Es wird zunächst angenommen, daß das betrachtete Material homogen und 

isotrop ist und daß der Werkstoff sich bis zum Bruch ideal elastisch verhält. 

Wird ein solcher Körper einer Temperaturveränderung ausgesetzt, so erfährt 

er eine Längenänderung: 

bzw. 

.0.1 =I · n · .:}'!' 
0 

.0.1 - = n . .0.'1' = t: 
10 

lo = Ausgangslänge der Probe 

a = linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient 

ßT = Temperaturveränderung 

e = Längenänderung (Dehnung oder Schrumpfung) 

(3.6) 

(3.6a) 

Wenn nun ein Körper beispielsweise in sehr kurzer Zeit (t-? 0) abgeschreckt 

wird, dann wird die Oberfläche des Materials augenblicklich auf die Tempe

ratur des Abkühlmediums abgekühlt, während im Inneren der Probe wegen 

der im allgemeinen schlechten Temperaturleitfähigkeit von keramischen 

Werkstoffen zu diesem Zeitpunkt noch keine Temperaturänderung 

stattgefunden hat. Die Abkühlung würde zu einem Zusammenschrumpfen der 

Probe führen, wenn dieses nicht durch das noch heiße Innere des Körpers 

verhindert würde. Die Verhinderung der Kontraktion an der Oberfläche aber 

stellt genau das Spannungs-Deformationsverhalten dar, das für den linearen 

Spannungsverlaufdurch das Hook'sche Gesetz beschrieben wird: 

o = E · t: = E · n · b.T (3.7) 

o =Spannung 

E = Elastizitätsmodul 

Timoshenko [70] hat diese Formel unter Berücksichtigung der Querkon · 

traktion für den ebenen Spannungszustand modifiziert. Dies führt zu dem 

Ausdruck: 
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E·a 
0 = . Ll'l' (3.8) 

(1 - v) 

v = Poissonzahl 

Wird nun noch die Spann'ung a durch die Bruchfestigkeit Rm ersetzt, so erhält 

man für die maximale (kritische) Temperaturdifferenz L1T, bei der der Körper 

gerade Rißbildung aufweist. 

R (1 - v) 
.!lT = m = R 

krit E· 0 1 

(3.9) 

Dieser Audruck, der in der Literatur als erster Wärmespannungsparameter Rt 

bezeichnet wird, ist nur von den Materialeigenschaften, nicht aber von der 

Form und Dimension des Körpers abhängig. Da ein Vergleich zwischen 

verschiedenen Materialien identische Geometrie und Abmessungen erfordert, 

hat Kingery [71] für einfache Körperformen (Kugel, Zylinder, Platte) einen 

Geometriefaktor C eingeführt, der so auch eine Betrachtung unterschiedlich 

geformter Probenkörper erlaubt. Damit beträgt L1Tkrit: 

.!l'l' . = R • C knt 1 
(3.10) 

Bei der Herleitung von R1 wurde davon ausgegangen, daß die Oberfläche des 

Körpers in sehr kurzer Zeit abkühlt und damit die maximale Spannung <Jmax 

quasi zum Zeitpunkt t = 0 auftritt. Das bedeutet, daß der Wärmeübergangs

koeffizient h gegen Unendlich strebt (h ~ oo). Eine solch große Wärmeüber

gangszahl h kann zwar beim Abschrecken in flüssigen Metallen, vielleicht 

auch beim Wasser als Kühlmedium annähernd angenommen werden, doch ist 

eine Betrachtung der Thermoschockfestigkeit unter dem Gesichtspunkt, daß 

die maximale Spannung erst nach einer gewissen Zeit t > 0 eintritt (h ist 

endlich) sicherlich zweckmäßiger. 

Die Zeit, die zum Aufbau von Spannungen benötigt wird, hängt ab von der 

Probengi·öße, der Wärmeleitfähigkeit des Materials und dem Wärmeüber

gangskoffizienten. Dieser Sachverhalt wird durch die sogenannte Bietzahl ß 
beschrieben: 

b·h 
ß=

A 
(3.11) 
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ß = Biotzahl 

b = Kugel-, Zylinderradius, 1/2 Plattenhöhe 

Die Biotzahl ist ein dimensionsloser Parameter, der umso kleiner wird, je 

länger die erforderliche Zeit zum Aufbau von Omax wird. Inwieweit Betrag und 

Zeitpunkt das Erreichen von Omax durch die Biotzahl bestimmen, wurde u.a. in 

der Arbeit von Manson [77] aufgezeigt. Es sei 0°max die maximal auftretende 

Spannung für h ~ c0 und Omax die für endliche Wärmeübergangszahlen 

tatsächlich auftretenden Spannungen. Trägt man nun den als relative 

Spannung u*max bezeichneten Quotienten aus beiden Spannungen 

o o (1-v) 
-1- 11\<1.\ llltl:\ (3.12) () = ----
11\>l:\ o g . a . ~'I' 

() IIHIX k!'l l. 

über der relativen Zeit t* 

1\. t 
(3.13) 

K = Temperaturleitfähigkeit 

t = Zeit 

b = Kugel-, Zylinderradius, 1/2 Plattenhöhe 

auf, wie dies in Abb. 3.1 dargestellt wird, so ist deutlich die Verminderung der 

Spannungshöhe bei kleiner werdender Biotzahl bzw. das Anwachsen der erfor

derlichen relativen Zeit bis zum Erreichen von o*max zu erkennen. 

Da die analytischen Relationen ein sehr komplexes Problem darstellen, gab 

eine Anzahl von Autoren Näherungsformeln an, die das Verhältnis von maxi

maler Beanspruchung zum Wärmeübergangskoeffizienten beschreiben. Für 

relativ niedrige Werte von ß wurden folgende Beziehungen zur Bestimmung 

der Oberflächenbeanspruchung vorgeschlagen: 

Bradshaw !74,75]: 4 (3.14) 
* () 
1nax 

Buessem [72]: I 4 
--""I+
* () 

(3.15) 
ß 

rnax 
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1,0 
ß = bLJJ 

* "'A 
0 

0,8 c:n 
c 
::::J 
c 
c 0,6 0 
a.. 

LI) 

QJ 0,4 > 
-+-
d 
~ 

QJ 

0,2 '-

0,04 0,08 0,12 0,16 
relative Zeit t .. 

Abb. 3.1: Relative Spannung o* in Abhängigkeit von der relativen Zeit t* [73]. 

Cheng [76]: 

Manson [ 77 J: 

I 3 
-=-
* 0 
llHLX 

I 3,25 ---
0* ß 

mux 

(3.16) 

(3.17) 

Ausgehend von Gl. (3.9) und Gl. (3.12) wird von Kingery [71] der zweite 

Wärmespannungsparameter abgeleitet. Unter der Annahme, daß o*max = 
konst.·ß, gilt: 

(1 - v) b· h 
---- = konst. · p = konst . · --
E · n · t.'l' . 'A 

kri t 

(3.18) 

und daraus folgt: 

(I - v) I 1 I t.'l' . = . 'A. 
knt. E · a kom;l. · b · h 

(3.19) 

Der zweite Wärmespannungsparameter Rzlautet dann: 

I{ . (1 -V) 
lll 

R~> = · 'A = 1{1 • 'A 
- E·n 

(3.20) 
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Ersetzt man 1/konst·b durch einen Geometriefaktor C, so berechnet sich die 

kritische Temperaturdifferenz Tkrit analog zu Gl. (3.9), aus: 

1 
.6.T . = R · C · -knt 2 h 

(3.21) 

Unter der Annahme, daß die Zahlenwerte von R2 für nahezu alle keramischen 

Werkstoffe zwischen ungefähr 40 W/m und 400 W/m liegen, berechnet 

Buessem [78] für Scheiben der Stärke 2b = 6·10-2 m und einem Wärme

übergang h von ca 8 W/m2K sowie C = 3/b: 

für R2 = 40 ~ il Tkrit = 500 K 

für R2 = 400 ~ il Tkrit = 5000 K 

Dies bedeutet, daß der Wärmespannungsparameter R2 zumindest für sehr 

kleine Wärmeübergangszahlen nur bedingt von praktischer Relevanz sein 

kann, da die erforderlichen Temperaturdifferenzen so hoch sind, daß in dem zu 

betrachtenden Temperaturintervall nicht mehr von ideal sprödem Material 

ausgegangen werden kann. Die Sprödigkeit aber ist die grundlegende Voraus

setzung für die Gültigkeit von Gl. (3.21). 

Buessem [78] folgert daraus, daß man, um das Materialverhalten bei Wärme

übergangszahlen realistischer Größe beschreiben zu können, nicht die Wärme

spannungsparameter R1 und R2 einzeln betrachten darf, sondern daß sie in 

geeigneter Weise kombiniert werden müssen. Diese Überlegungen führten zu 

den folgenden Gleichungen: 

Für die gekühlte Platte gilt: 

(- 16 Rzl 3,25 R
2 

.6.Tkrit=1,5HI-0,5Rlexp b·h·R + _b_·_h_ 
I 

mit 2b = Plattenstärke 

Für den Vollzylinder gilt [72]: 

(- 16 R
2
) 4,3 R

2 
.6.Tk .t = 2,0 R

1 
- R

1
exp + --

n a·h·R a·h 
I 

Für die Kugel gilt [72]: 

(3.22) 

(3.23) 
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" (- 1 6 R2) 5 R2 
ßlk .t = 2,5 R1 - 1,5 R exp + -

n a·h·R a·h 
1 

(3.24) 

mit a = Außenradius. 

In Öfen, die eine konstante Abkühlung erlauben, muß berücksichtig werden, 

daß der Wärmeübergangskoeffizient h sich in Abhängigkeit von der Tempe

ratur ändert. In diesem Fall hängen die auftretenden Temperaturgradienten 

und damit die induzierten Spannungen von der Abkühlgeschwindigkeit ab. 

Auch für diesen Fall hat Kingery [71] einen Wärmespannungsparameter 

abgeleitet, der die Bestimmung der maximal erlaubten Abkühlgeschwindig

keit erlaubt. Dies führt zu der Beziehung: 

K 

Cp 

p 

c 

( 
dd'tl' ') -- Rm (1 - V) C h ----·K·C=R ·C=R ·-- =R ·--·C 

E·a 3 2 c ·p 1 c ·p mu p p 

= Temperaturleitfähigkeit 

= spezifische Wärme 

=Dichte 

= Geometriefaktor 

(3.25) 

Die Dimension von R3 ist [Km2/s]. Buessem [78] gibt Werte von 0,4·10 4 für 

Zirkonoxid bis 11,5·10-4 für BeO an. 

Die drei Wärmespannungsparameter Rt, R2 und R3, die unter Mitberücksich

tigung des Hook'schen Gesetzes abgeleitet wurden, setzen demzufolge ideal

elastisches Verhalten der zu betrachtenden Werkstoffe voraus. Sie gestatten 

die Berechnung der maximal erlaubten Temperaturdifferenz bzw. Abkühlge

schwindigkeit, ab welcher Rißbildung auftritt. Diese Rißbildung führt zum 

Abbau der thermisch induzierten Spannungen. Die Wärmespannungspara

meter R1. R2, R3 geben jedoch die in der Realität maximal erreichbaren 

Temperturadifferenzen nur unzureichend wieder. Untersuchungen von 

Gebauer und Rasselmann [41] zeigten, daß an Aluminiumsilikatproben selbst 

beim Abschrecken von 750 oc auf Raumtemperatur keine Erniedrigung der 

Biegebruchfestigkeit auftrat, während die berechnete maximale Temperatur

differenz bei 40 oc lag. Starzacher [79] fand ähnliche Resultate für einen 

Magnesitstein. Die schlechte Übereinstimmung der berechneten und in der 

Praxis gemessenen Werte liegt möglicherweise darin begründet, daß insbe

sondere bei hohen Temperaturen die Annahme des rein elastischen Verhaltens 



-24-

nicht mehr zutrifft. Dies führte zur Ableitung weiterer Wärmespannungs

parameter, die einen möglichen Einfluß des plastischen bzw. pseudoviskosen 

Verhaltens der Materialien mitberücksichtigt (vgl. Kap. 3.1.3). 

Speziell für geometrisch einfache Körperformen existieren aufgrundder nicht 

zu komplizierten Anfangs- und Randbedingungen analytische Lösungen zur 

Berechung der thermisch induzierten Spannungen. Voraussetzung ist wieder 

ein homogener, isotroper Probenkörper, der als "Kontinuum" betrachtet wird. 

Diese Ansätze basieren auf den aus der Literatur bekannten Gleichungen zur 

Bestimmung der Temperaturverteilung in den Proben in Abhängigkeit von 

Zeit und Ort (z.B. Carslaw und Jaeger [61], Gröber et al. [80] und Tautz [81]) 

und den elementaren thermoelastischen Grundgleichungen von Timoshenko 

und Goodier [70]. 

Eine Lösung für die Berechnung der auftretenden Spannungen bei der Ab

kühlung eines Zylinders, wobei der Temperaturentzug nur über die Mantel

flächen vonstatten geht (d.h. Simulation eines unendlich langen Zylinders), 

findet sich u.a. in den Arbeiten von Jaeger [82] und Kersting [83]: 

und 

E · a · Ll'I' 
()I{ = 

1 - V 

2 -Kß · Ua 

oo 2·a·h ·e 
11 

{ • (r·ß )} y rel • J (ß ) _ ~ J __ n 

7 ß (a2·h2 +ß2)J (ß) 1 n r 1 a 
11 1 n rel n 0 11 

I~ · a · Ll'I' = --- · f(a,h 
1
,K,ß ,t,r) 1 _ V re 11 

E·a·Ll'l' 
o =R =---

T TS 1-v 

E·a·Ll'I' 
= · f(a,h 

1
,K,ß ,t,r) 1 _ V re 11 

o'l' = Tangentialspannung 

oH = Radialspannung 

(3.26) 

(3.26a) 

(3.27) 

(3.27a) 
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a = Außenradius 

r = Radialkoordinate 

Jo,J 1 = Besselfunktion Nullterund Erster Ordnung 

hrel = h/1. = relative Wärmeübergangszahl 

h = Wärmeübergangszahl 

A =Wärmeleitfähigkeit 

ßn 
t 

= Wurzel der Gleichung: ßn·J t(ßn) 

=Zeit 

K = Temperaturleitfähigkeit 

Da beim Thermoschock durch Abkühlen die Tangentialspannungen im 

Außenbereich des Zylinders diejenigen sind, die zum Versagen des Werkstoffes 

führen können, gilt für ßTkrit (mit o'l' = R111 ): 

I{ •(1 -V) 
ll.'l' = ___ m ____ _ 

kril 

(3.27b) 
l~·a·l1a,h 

1
,K,ß ,t,r) 

rc 11 

Rm = Bruchfestigkeit 

Ein ähnlicher Ansatz, ebenfalls für den "unendlich langen" Zylinder wurde 

von Mazilu [84] abgeleitet, der allerdings im Gegensatz zu den oben beschrie

benen analytischen Lösungen (Gl. 3.26 und 3.27) von einer konstanten Ab

kühlgeschwindigkeitausgeht. 

Damit werden die Temperaturveränderungen während des Abkühlvorgangs in 

einemKühlmedium zwar physikalisch nicht so konsequent beschrieben wie et

wa bei der Berücksichtigung eines Wärmeübergangskoeffizienten, doch liegen 

die Abweichungen der berechneten und gemessenen Temperaturkurven im 

Inneren der Probenkörper im Rahmen der Meßgenauigkeit, wie die Unter

suchungen in Kap. 4.4.6 bestätigen. 

Der Ansatz von Mazilu lautet: 

u = 20 I t: + v (t: + t: ) - I + v . a ('!' (r t) - 'I' ) I 
!{ r I - 2 V r 'l' 1 - 2 V ' A 

(3.28) 

I V I +V I 
I{ 2 G + ( + ) · a ('!' (r L) - 'I' ) 

U 'I' = '1'8 = t:'l' l - 2 V t: r t:'l' - 1 - 2 V ' A 
(3.29) 

mit o H = Radiah>pannung 
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aT = Tangentialspannung 

G = Schubmodul 

er = radiale Verzerrung 1) 

e'I' = tangentiale VerzerrungO 

v = Poissonzahl 

r = Radialkoordinate 

t =Zeit 

T(r,t) =Temperatur an der Stelle r zum Zeitpunkt t2) 

TA = Anfangstemperatur 

(1) Die ausführliche Berechnung von eT, er und T(r,t) wird m Anhang I 

beschrieben; 2) vgl. Kap. 4.4.6) 

Wird auch in diesem Fall die beim Abschrecken zum Versagen ·führende 

Tangentialspannung durch die Bruchfestigkeit Rm ersetzt, so gilt für L\ Tkrit: 

Rm [ v j 
2G - 4r + 1 - 2v (er + Y 

Cl 'I' krit = ___ [ __ l_+_v __ l __ _ 
- 1 - 2v 

0 
J 

(3.29a) 

3.1.3 Berechnung der 'I'SF unter Berücksichtigung von Kriechvor

gängen 

Bei der Prüfung der TSF in einem entsprechend hohen Temperaturbereich 

kann ein Teil der auftretenden Spannungen durch Kriechen abgebaut werden. 

Dadurch ist das Material in der Lage, zusätzliche thermische Spannungen 

aufzunehmen. Kriechen erfolgt in Werkstoffen hauptsächlich in Gebieten 

hoher Unordnung, d.h. Korngrenzen, glasigen Phasen und Gebieten mit hoher 

Fehlstellenkonzentration und hoher Versetzungsdichte. 

In kristallinen Materialien findet während des Kriechens em durch Ver

setzungsbewegung ermöglichtes Kristallgleiten statt. Am leichtesten ist die 

Versetzungsbewegung in den Gleitebenen selbst, kann aber durch Korn

grenzen, andere Versetzungen oder gelöste Fremdatome behindert werden. 

Ein weiterer Mechanismus, der allerdings erst bei höheren Temperaturen ein

setzt, ist das Versetzungsklettern. Der Platzwechsel von Bausteinen, der zum 

Kriechen führt, erfolgt über Leerstellen mittels Diffusion. Nach Nabarro [85] 

und Herring [86] läßt sich für kristalline Werkstoffe die Deformations-



- 27-

geschwindigkeit e durch folgende Gleichung beschreiben: 

e= 
40 · o · D · Q 

3·d 2 ·k·T 
2 

D = D ·exp(-Q/R·T) 
0 

e = Deformationsgeschwindigkeit 

o = vorherrschende Spannung 

D = Diffusionskoeffizient 

Q = Leerstellenvolumen 

d2 = durchschnittliche Korngröße 

k = Boltzmann-Konstante 

T = absolute Temperatur 

R = allgemeine Gaskonstante 

Q = Aktivierungsenergie 

(3.30) 

(3.30a) 

In amorphen Werkstoffen brechen die dort im allgemeinen vorherrschenden 

schwachen dipolaren Bindungen durch die äußere Spannungseinwirkung ab 

und führen zu einer Deformation und damit auch zu einem Abbau der 

Spannungen. Dabei verhält sich der viskose Formänderungswiderstand direkt 

proportional zum Versetzungsgrad des amorphen Materials [87]. 

Die Abhängigkeit der Kriechgeschwindigkeit e von der Temperatur kann nach 

[86,88] durch folgenden Zusammenhang bestimmt werden: 

(3.31) 

At = Proportionalitätskonstante 

Unter Berücksichtigung der Viskosität kann die Kriechgeschwindigkeit auch 

wie folgt berechnet werden: 

• 0 
e=-

11 

:q = Viskosität 

Differenziert man denbekannten Spannungs-Dehnungs-Zusammenhang 

o = e·E 

(3.32) 

(3.33) 
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nach der Zeit und setzt das Ergebnis m GI. (3.32) ein, so erhält man die 

Spannungserhol ungsgesch windigkei t 

- o. E 
(3.34) o=--

bzw. den Spannungsabbau in Abhängigkeit von der Zeit 

( 

(<' 
o (I) = o ex p - ..:._ ) · L 

() I) 
(3.35) 

oo = Spannung zum Zeitpunkt t = 0. 

Unter der Berücksichtigung der dargestellten Zusammenhänge geben 

D~lUknis et al. [89] eine Formel zur Berechnung der maximalen Abkühl

geschwindigkeit unter Berücksichtigung des Phänomens "Kriechen" an: 

(~) =--c __ 

, dt mux ( aRI ). 
(l 1-

i/l' 

a = linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient 

R 1 = ersterWärmespann ungsparameter 

Daraus folgt für die kritische Temperaturdifferenz ßTkrit: 

(
' d'l' 

fl'l'k ' = 1{1 + - ) . t() 
'rJ l dt 

IHUX 

to = Zeit der Spannungseinwirkung 

(3.36) 

(3.37) 

Auch von Hasseiman [90] wurden zwei Wärmespannungsparameter ent

sprechend R1 und R2 abgeleitet. Ausgehend von der Überlegung, daß ein 

Körper beim Abschrecken in einer Zeit t 0 (d.h. unendlicher 

Wärmeübergang h ~ oo) die induzierte Spannung aufbaut, wird bei 

stattfindendem Kriechen die maximale Temperaturdifferenz ß1'kriL erhöht. 

Die maximale Steigerung der Temperaturdifferenz ßTkriL in Abhängigkeit von 

der Zeit führt zu der Gleichung: 

c. fl'l'krit I{ 
lll (3.39) 

= 
(I - y) f} 
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Daraus folgt nach [90], 

R (1 - v) R (1 - v) 
) 

m m 
~T (t = ·t+ ----

max C • o • q C · 0 • E 
(3.40) 

C = Geometriefaktor 

und zwar unter der Randbedingung, daß 

R (1 - v) 
~T . (0) = _m __ _ 

knl C •o·E 
2 

(3.40a) 

Die entsprechenden Wärmespannungsparameter lauten [90): 

R (1 - v) 
m 

R = 4 o·q 
(3.41) 

und 

R (1 - v) 
ll1 

R = ·A. 5 O'f) 

(3.42) 

Ersetzt man in R4 und Rs die Viskosität I} durch den Elastizitätsmodul E, so 

entsprechen R4 und Rs genau den schon beschriebenen Wärmespannungspara

metern R 1 und R2. 

Die Parameter R4 und Rs sind natürlich nur für Temperaturbereiche zuge

lassen, in denen plastische Verformung auch tatsächlich möglich ist. Dies sind 

für keramische Werkstoffe Bereiche relativ hoher Temperaturen. Da die Vis

kosität sehr stark temperaturabhängig ist, wird die Anwendung von R4 und Rs 

problematisch, d.h. sinnvollerweise müßte die Temperaturabhängigkeit der 

Viskosität I}(T) in den beiden Formeln mitberücksichtigt werden. Ähnliches 

gilt auch für die anderen eingehenden Parameter, da hier eine Annäherung 

der Werte durch Raumtemperaturgrößen nicht mehr erlaubt sein darf. 
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3.1.4 Berechnung der TSF semitransparenter Materialien 

Wenn halbtransparente Materialien durch Wärmestrahlung sehr schnell von 

einer Temperatur To aufT1 (TI > To) erhitzt werden, dann muß im Gegensatz 

zu opaken Materialien die Strahlungsdurchlässigkeit mitberücksichtigt 

werden. Gazlon [91] stellte fest, daß, wenn eine durchsichtige Glasplatte sehr 

schnell von 300 auf 980 K aufgeheizt wird, der Temperaturgradient in der 

Platte nur die Hälfte des Wertes beträgt, der in einer opaken Glasplatte unter 

sonst gleichen Bedingungen erreicht wird. 

Gemäß dem Absorptionsspektrum der betreffenden Werkstoffe kann man den

jenigen Wellenlängenbereich bestimmen, in dem die Materialien transparent 

bzw. undurchsichtig sind. Interessant für die Temperaturwechselfestigkeit ist 

derjenige Bereich, der ab einer bestimmten Grenzwellenlänge ~o den Körper 

undurchsichtig erscheinen läßt. Der Anteil der Energie, U<o < ~ < "'' der von 

einem schwarzen Körper in einem Wellenlängenbereich größer als ~o emittiert 

wird, kann wie folgt berechnet werden [92]: 

(3.43) 

mit U = Energie 

F<o = Strahlungsenergieanteil im Wellenlängenbereich < ~o 
k = Boltzmann-Konstante 

Werden die Proben nun von einer niederen Temperatur in einem schwarzen 

Körper aufgeheizt, kann der Wärmefluß nach [22] berechnet werden zu: 

<P = (1 - F ) e · k · T4 

~0 m 

<P = Wärmefluß 

em = Absorptionsvermögen im opaken Wellenlängenbereich 

(3.44) 

Unter Berücksichtigung, des maximalen Wärmeflusses, dem Materialien aus

gesetzt werden können [93]: 

C·R 0-v) 
m 

<P max = --b-· a-· E--
(3.45) 
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folgert Rasselman [92], daß die maximal ertragbare Temperaturdifferenz, der 

ein semitransparenter Körper ausgesetzt werden darf, mit Gl. (3.46) berechnet 

werden kann: 

1 1 

!::.1' = [-C-]4 ·l-R_n_l <_1_-_v_l_· }..-14 
max k • b a • E • c • (1 - I<' ) 

m ~0 

(3.46) 

C = Geometriefaktor 

b =bestimmende Größe der Probenkörperform 

Im Rahmen dieser Betrachtungen wird von Rasselman [92] em weiterer 

Wärmespannungsparameter definiert: 

1 

l R{l-v)·A 14 R = __ r_n ___ _ 

tran~ a . E . c . (1 - F ) 
m ~0 

(3.4 7) 

Da es sich bei dieser Betrachtung um Aufheizversuche handelt, müßten hier 

die eingehenden Parameter ebenfalls in Abhängigkeit von der Temperatur in 

die Berechnung einfließen. Zusätzlich ist zu berücksichtigen, daß in diesem 

Ansatz keine Wellenlängenabhängigkeit des Ernmissionsvermögens berück

sichtigt wird. 

3.1.5 Berechnung der 1'SF unter Berücksichtigung der linearelasti

schen Bruchmechanik 

Obwohl die berechnete Festigkeit keramischer Werkstoffe gemäß ihrer 

atomaren Bindungskräfte relativ hohe Werte aufweist, liegen die an realen 

technischen Keramikkörpern gemessenen Ergebnisse weit unterhalb des 

theoretisch Erreichbaren. Dies wird in der einschlägigen Literatur darauf 

zurückgeführt, daß Spannungsspitzen an Rissen, Poren oder sonstigen 

mechanischen Fehlstellen nicht durch plastische Verformung abgebaut 

werden und diese so Keimzellen der Rißbildung darstellen. Die linear

elastische Bruchmechanik versucht die Beschreibung der Vorgänge bei 

mechanischer Belastung am Verhalten eines Einzelrisses qualitativ und quan

titativ zu erfassen, wobei der Werkstoff wiederum als homogenes, isotropes 

Kontinuum angesehen wird. Die in der Praxis auftretenden komplizierten 
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Spannungsfelder an realen Materialien können durch die Superposition von 

drei einfachen, charakteristischen Belastungsfällen dargestellt werden. 

Modus I Modus TI Modus m 
Abb. 3.2:Belastungsfälle bei der Rißbildung: I) Modus I (einfache Rißbildung) 

II) Modus II (Längsscherung), ill) Modus ill (Querscherung). 

Da der Modus I den für den bei keramischen Werkstoffen auftretenden Spröd

bruch wesentlichen Belastungsfall darstellt, soll dieser im Folgenden etwas 

näher betrachtet werden. In ausführlicher Schreibweise gilt für die beim 

Modus I auftretenden Spannungen (in Polarkoordinaten): 

0 = 
X 

0 = y 

L = xy 

K, 
p(l . p . 3 ) cos - - sm - · sm - p 

v' 2nd 
1 

2 2 2 
(3.48a) 

K, 
p(l . p . 3) cos - + sm - · sm - p 

v' 2nd 
1 

2 2 2 
(3.48b) 

K, p p 3 
sin - cos - · cos - p 

v' 2nd 
1 

2 2 2 
(3.48c) 

Entfernung von der Rißspitze 

Spannungsintensitätsfaktor für den Modus I (Durch den Span
nungsintensitätsfaktor K wird die Spannungskonzentration an 
der Rißspitze quantitativ beschrieben) 

Insbesondere gilt für den Fall, daß die Rißachse senkrecht zu der in y-Richtung 

angelegten äußeren Spannung steht: 

0 = y 
(3.49) 

Das aber bedeutet, daß die Spannung am Kerbgrund selbst, d.h. d1 ~ 0 

unendlich groß werden müßte. Dieser Sachverhalt läßt sich jedoch im Versuch 

leicht widerlegen. Für dt = 0 tritt eine Singularität auf. 
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Paris [94] zeigt, daß für die Beanspruchungsart I am Kerbgrund gilt: 

0 = -=-- (3.50) 
y V n•a' 

a' = halbe Rißlänge 

Ausgehend davon, daß sich in keramischen Festkörpern immer Mikrorisse 

befinden, erarbeitete Griffith [95] ein Konzept zur Beschreibung des Festig

keitsverhaltens von keramischen Werkstoffen. Der Grundgedanke ist, daß sich 

ein Riß immer dann ausbreitet, wenn die elastische Verformungsenergie 

größer wird als die zur spontanen Bildung neuer Oberflächen (Rißfortschritt) 

benötigte Energie. Geht man zum Beispiel davon aus, daß sich in einer 

unendlichen Platte ein Riß senkrecht zur Beanspruchungsrichtung befindet, 

dann muß an dieser Stelle gelten: 

U = U - 6.U + 6.U 
0 el y 

(3.51) 

U = Gesamtenergie 

U o = die im rißfreien Körper gespeicherte Energie 

- l1Uet =Abnahme der elastischen Energie durch Rißbildung 

L1 U y = Zunahme der Oberflächenenergie durch Bildung neuer Oberfläche 

Kommt es nun zu einer differentiellen Rißausweitung um eine Strecke dc, 

dann muß die dabei freiwerdende elastische Energie dU gleich groß sein wie 

die Oberflächenenergie der sich neu gebildeten Oberflächen. Bei der differen

tiellen Energieänderung in Abhängigkeit von dc spricht man von der Energie

freisetzungsrate Gg [95] mit: 

dU 
G =-

!<: dc 
(3.52) 

Für die verschiedenen Belastungsmodi, insbesondere auch für den Modus I 

berechnet sich GE zu [96]: 

(3.53) 

mit E = Elastizitätsmodul 
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Löst man Gl. (3.50) nach K1 aufund setzt sie dann in GI. (3.53) ein, dann erhält 

man: 

2 o ·u·a 
GE,=--

E 
(3.54) 

Setzt man diesen Term mit der durch den Aufbau zweier neuer Oberflächen 

erzielten Oberflächenenergie gleich, so folgt daraus: 

bzw. 

2 o ·n·a 
--- =2y 

E 

2y ·E 
o=v'-

n•a 

(3.55) 

(3.56) 

Ersetzt man noch in Gl. (3.56) die Rißlänge a durch die kritische Rißlänge akrit 

und berücksichtigt die dazugehörige kritische Spannung Rm, dann führt dies 

zu dem bekannten Griffith-Kriterium für Rißausbreitung: 

2y · E 
I{ =v'--

m 
ll•akrit 

(3.57) 

Ausgehend von dem Griffith'schen Ansatz ergeben sich nach Rasselman 

[97,98] weitere das Widerstandsvermögen eines Materials gegenüber Rißfort

schritt kennzeichnendeWärmespann ungsparameter: 

und 

1{6= ---
R2 (1 - v) 

m 

E. YEfT 
R = ----

7 H2 (1 - v) 
m 

(3.58) 

(3.59) 

Vergleichtman R6 und R7 mit den Wärmespannungsparametern R1 oder Rz so 

wird deutlich, daß Materialien, die zu einem hohen Widerstand gegen Rißfort

schritt tendieren, gleichzeitig einen geringen Widerstand gegen Rißbildung 

aufweisen und umgekehrt (vgl. auch Abb. 2.1). 
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Dies bedeutet, daß ein Werkstoff, der möglicherweise plötzlichen Temperatur

wechseln ausgesetzt wird, nach zwei Gesichtspunkten ausgewählt werden 

sollte. Primär soll die Rißbildung möglichst vermieden werden. Das erfordert 

hohe Festigkeit und Wärmeleitfähigkeit bzw. kleiner thermischer Aus

dehnungskoeffizient und Elastizitätsmodul. Sind die möglichen Temperatur

wechsel allerdings so extrem, daß kein den Anforderungen entsprechendes 

Material gefunden werden kann, dann muß ein Werkstoff ausgewählt werden, 

der ein möglichst großes Widerstandsvermögen gegenüber Rißfortschritt auf

weist, d.h. ein Material mit hohem Elastizitätsmodul und hoher effektver 

Oberflächenenergie. Die Maximierung der entsprechenden Wärmespannungs

parameter R6 und R7 darf natürlich nicht dadurch erfolgen, daß man die 

Festigkeit gegen Null streben läßt. Der optimale Werkstoffsollte in jedem Fall 

einen möglichst hohen Festigkeitswert aufweisen. 

3.1.6 Berechnung der TSF unter Berücksichtigung der Bruchstatistik 

Festigkeitsmessungen an keramischen Proben ergeben im allgemeinen große 

Streuwerte der gemessenen Werte, d.h. die erforderliche Bruchspannung läßt 

sich nicht genau angeben. 

Wie der Ansatz von Griffith zeigt, gibt es Risse, die eine kritische Rißlänge 

aufweisen, ab der sich bei einer bestimmten Spannung der Riß ohne weitere 

Energiezufuhr ausbreitet. Nimmt man nun an, daß sich im Material Risse 

kritischer und unterkritischer Länge befinden, und diese statistisch verteilt 

über dem gesamten Volumen vorliegen, dann folgt daraus, daß nicht nur die 

Höhe der angelegten Spannung allein für den Bruch verantwortlich ist, 

sondern auch das unter Spannung stehende Volumen. Selbst wenn sich im 

gesamten Körper nur ein überkritischer Riß befindet, gilt auch hier, daß der 

schwächste Probenteil die Gesamtfestigkeit der Probe bestimmt. Der soge

nannten Bruchstatistik kommt es nun zu, einen Zusammenhang zwischen der 

äußeren Spannung, dem Volumen und der "Bruchwahrscheinlichkeit" herzu

stellen. Die Statistik, die normalerweise zur Beschreibung des Bruchverhal

tens keramischer Werkstoffe benutzt wird, ist die ''Weibull-Statistik" 

[99,100,101], die in ihrer allgemeinen Form lautet: 

P 1(V,o) = 1- e- <V ·f<o>> (3.60) 
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( 
o- o )m 

f(o)= 7 (3.61) 

mit P' = Bruchwahrscheinlichkeit 

V =Volumen unter Spannung 

a = Spannungimjeweiligen Volumen 

au = Spannungsgrenze, unterder BruchwahrscheinlichkeitP = 0 

a* = Spannungsparameter des Materials 

m = Homogentitätsfaktor des Materials 

Werden Proben desselben Volumens miteinander verglichen und setzt man 

au = 0, dann wird GI. (3.60) zu: 

P' (o) = 1 - e- ( ~ ) m (3.62) 

Durchmund a* wird die Wahrscheinlichkeitsfunktion eindeutig definiert und 

hat folgendes schematisches Aussehen . 

....... 
(!) 

..X: 
..c::. 
u 

c: 

1,0 ,.------------=_......, 

0,8 

0,2 

0 

Spannung o [ MPaJ 

Abb. 3.3: Bruchwahrscheinlichkeit als Funktion der Spannung. 

Da die beim Thermoschock im Material induzierte Spannung a direkt propor

tional zu ~T ist, läßt sich nun mit Hilfe von GI. (3.62) und einer geeigneten 

Gleichung zur Bestinunung von a in Abhängigkeit von ~T die Versagens

wahrscheinlichkeit in Abhängigkeit von ~T direkt berechnen. Berücksichtigt 

man weiterhin das in Abhängigkeit von ~T und ~t unter Spannung stehende 

Volumen, wie dies Manson und Smith [73,102] bei ihren theoretischen 

Überlegungen und Thermoschockexperimenten an Steatit- und Glasplatten 

getan haben, so zeigt sich, daß das maximale Versagensrisiko nicht zeitgleich 
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mit der maximalen Spannung auftritt, wobei der temporäre Unterschied vor 

allem vom Homogenitätsfaktor m des Materials abhängt. 

ä.. -·a; 
.>: 
.<= 
u 

c: 
·a; 
.<= 
u 
V) 
<... 

.<= 
Cl 
): 

.<= 
u 
::> 
<... 

CO 

0 
.>: 

C\ 
c: ·;:;; 

"' 
·;: 

c: -5 c: 
0 "' a. cl5 VI 

" "' 0 0 

e e 

0,02 0,04 0,06 . 0,08 0,10 0,12 
relative Zeit t • 

Abb. :1.4: Bruchwahrscheinlichkeit P' in Abhängigkeit von der relativen Zeit 
t* (=K·tfb2) [73]. 

3.1.7 Hemerkungen zu den Ansätzen der theoretischen Hestimmung der 

'l'hermoschockfestigkeit 

Die im vorliegenden Kap. 3 zusammengefaßten Gleichungen zur Berechnung 

der Thermoschockfestigkeit müssen, bis auf die Gleichungen 3.27 und 3.29 als 

Näherungslösungen bezeichnet werden, die zwar die Einflüsse der verschie

denen Eigenschaften auf die Thermoschockfestigkeit richtig beschreiben, eine 

quantitative Berechnung des Zahlenwertes aber nicht zulassen. Die Ver

nachlässigung der Probengröße allein macht eine exakte Lösung unmöglich. 

Daneben ist eine genaue Beschreibung des Wärmeübergangs zwischen Probe 

und umgebendem Medium notwendig, eine Unterteilung in etwa h ~ 0 oder h 

~ m (h = Wärmeübergangskoeffizient) ist mit Sicherheit zu ungenau. Weiter

hin fällt an allen Ansätzen negativ auf, daß die eingehenden Eigen

schaftswerte (E-Modul, Wärme- bzw. Temperaturleitfähigkeit, Festigkeit) 

nichL als Funktion der Temperatur berücksichtigt werden und damit eine 

genaue Erfassung der Spannungen in Abhängigkeit von der Temperatur nicht 

möglich ist. 

Die Beschränkung auf geometrisch einfache Formen ermöglicht zwar den 

Vergleich der Thermoschockfestigkeit verschiedener Materialien derselben 

einfachen Form, doch wäre eine Weiterentwicklung der Formeln auf kompli

zierte Körperformen erstrebenswert. 
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Für die weiteren Betrachtungen in dieser Arbeit kommen daher nur die 

Gleichungen 3.26, 3.27, 3.28, 3.29 in Frage, die der Forderung an eine 

genauere Beschreibung der Spannungen als Funktion von Ort und Zeit als 

einzige nachkommen. 

Desweiteren soll der Ansatz von Buessem [72], GI. 3.23 mitberücksichtigt 

werden. Da auch hier Form, Größe und Wärmeübergang mit in die Berech

nung eingehen, ist zu vermuten, daß die Ergebnisse den wahren Sachverhalt 

in etwa widerspiegeln. Sollte sich diese Vermutung bestätigen, so wären für 

spätere Anwendungen die aufwendigen Lösungsansätze (Gl. 3.26 und 3.29) zur 

Bestimmung der Thermoschockfestigkeit nicht mehr notwendig. Zur Beschrei

bung der Spannung als Funktion von Ort und Zeit ist Gl. 3.23 jedoch nicht 

geeignet. 

3.2 Bestimmung der Thermoschockfestigkeit mehrphasiger 
und poröser Werkstoffe 

3.2.1 Literaturansätze 

Es sind in der Literatur immer wieder Hinweise darauf zu finden, daß bei einer 

gewissen Porosität eine Erhöhung der Temperaturwechselfestigkeit zu erken

nen ist. Diese empirische Feststellung wird von Scholze [104] wie folgt zusam

mengefaßt: "Die meisten der in die Wärmespannungsparameter eingehenden 

Werte wurden durch Poren erniedrigt.In der Praxis beobachtet man allerdings 

oft bei etwa 20 Vol.% Porosität ein Maximum der Temperaturwechsel

beständigkei t ... " 

Diesem Sachverhalt widersprechen jedoch Untersuchungen von Coble und 

Kingery [105], die Thermoschockexperimente an gesintertem Aluminiumoxid 

mit Porositäten von 4 bis 50% durchführten. Sie stellten eindeutig fest, daß die 

Thermoschockfestigkeit mit wachsender Porosität absinkt. Dies wird auch 

durch die Ergebnisse unterstützt, die Glandus und Boch [106] für SizNzO

Proben in Abhängigkeit von der Porosität fanden (P = 0, 8, 16 %). In derselben 

Arbeit zeigen die Autoren aber auch, daß unter Umständen ganz andere 

Ergebnisse erzielt werden können. So erhielten sie für AlN mit 0 % Porosität 

eine kritische Temperaturdifferenz ßTkrit von 250 °C, während für P = 12 % 

ßTkrit = 310 oc war. Diesen Umstand führen sie hauptsächlich auf das 
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Festigkeitsverhalten des Materials zurück, das bis zu einer Porosität von ca. 

12% einen nur schwachen Abfall der Festigkeit in Abhängigkeit von der Poro

sität aufweist, dann aber den normalen, im Grunde zu erwartenden, Verlauf 

zeigt. Da der Elastizitätsmodul im seihen Bereich wesentlich stärker abnimmt, 

ergibt sich daraus eine vorübergehende Erhöhung der 'l'hermoschockfestig

keit. Man sieht an diesen Beispielen, daß eine pauschale Aussage: Porosität =? 

Erniedrigung der Thermoschockfestigkeit nicht ohne weiteres möglich ist. 

Das Verhalten von Materialien bei thermischer Beanspruchung ist abhängig 

vom Verhalten einzelner, schon vorgestellter Eigenschaften, die je nach Form 

und Orientierung der zweiten Phase differieren. Eine unzureichende Gefüge

beschreibung bzw. die Nichtberücksichtigung des Gefügeeinflusses auf die 

Eigenschaften des Verbundwerkstoffs kann zu Aussagen führen, die so im 

Grunde nicht zu halten sind. Denn obwohl Coble und Kingery [105] eine Ver

ringerung der Thermoschockfestigkeit an porösem Alz03 mit steigender Poro

sität finden, weisen Smith et al. [107] ein Maximum von ilTkrit zwischen 3 und 

5 % Porosität nach. In einem Bereich also, der von Coble und Kingery [105] 

überhaupt nicht betrachtet wurde. Leider wurden von Smith et al. [107] Poren 

unterschiedlicher Form untersucht, so daß ein Einfluß der Porenform auf den 

quantitativen Verlauf der Thermoschockfestigkeit-Porosität-Kurve angenom 

men werden muß. Es ist offensichtlich, daß bei bestimmter Form und Konzen 

tration der Porosität ein Maximum ßTkrit existieren kann, wobei allerdings 

die Ursache dafür aus der einschlägigen Literatur nicht eindeutig zu 

entnehmen ist, da entweder zu große Porositätsbereiche überfahren werden 

und/oder die Gefügeanalyse bzw. der Gefügeeinfluß nicht konsequent 

mitberücksichtigt wird. 

Ebenso führt die Erhöhung der Temperaturleitfähigkeit durch Einbringen 

einer zweiten, gut leitenden Phase zu einer Verringerung der im System ge

speicherten Energie und damit kann auch hierin eine Möglichkeit zur Ver

besserung der Thermoschockfestigkeit vermutet werden. Mögliche thermisch 

gut leitende Werkstoffe sind Metalle, aber auch SiC oder BeO. 

Wie sich der Einfluß einer zweiten Phase auf die Thermoschockfestigkeit 

berechnen läßt, wird in Kap. 3.2.2 und 3.3.3 gezeigt. Dazu wird das 

"Grenzwertkonzept" und das "Modellkonzept" von Ondracek [108] mit 

Ansätzen zur theoretischen Berechnung der TSF verknüpft und damit der 

Verlaufvon ß'I'krit bzw. den auftretenden Spannungen berechnet. 
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Einen ähnlichen Ansatz beschreiben Hasseiman et al. [103] für sphärische 

Dispergenten. Zunächst werden die die Thermoschockfestigkeit beschreiben

den Eigenschaften des Verbundwerkstoffs in Abhängigkeit der Eigenschafts

kenngrößen der Matrix und Einlagerung berechnet. Nach Hashin [110] gilt für 

den E-Modul zweiphasiger Werkstoffe mit sphärischen Einlagerungen und 

einer Matrixpoissonzahl vm = 0,2: 

(3.63) 

mit Ec = E-Modul des Verbundwerkstoffs 

E D = E-Modul des Dispergenten 

EM = E-Modul der Matrix 

cn = Volumenkonzentration des Dispergenten 

Der lineare thermische Ausdehnungskoeffizient berechnet sich nach Turner 

[111] zu: 

a = c 

mit ac 

an 

aM 

CM 

Kn 
KM 

0 M • CM + 0 D. CD (Kr/KM) 

aM + cM (Kr/KM) 

(3.64) 

linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient des Verbundwerk

stoffes 

linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient des Dispergenten 

linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient der Matrix 

Volumenkonzentration der Matrix 

Kompressionsmodul des Dispergenten 

Kompressionsmodul der Matrix 

Die Wärmeleitfähigkeit wird aufder Basis der Raleigh-Maxwell-Gleichung für 

sphärische Einlagerungen berechnet [112,113]: 

(3.65) 

mit AM = Wärmeleitfähigkeit der Matrix 

Ac = Wärmeleitfähigkeit des Verbundwerkstoffs 
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An =Wärmeleitfähigkeit des Dispergenten. 

Und für die Festigkeit des 2-Phasen-Materials wird von Rasselman [103] die 

folgende Gleichung angegeben: 

Rc=RM[l+ n1 __, m 

{q-1} 
11 + 1 l 

{ q+3} 
2(q + 1) 

RmM =Bruchfestigkeit der Matrix 

Rmc = Bruchfestigkeit des Verbundwerkstoffs 

Gn = Gleitmodul des Dispergenten 

GM =Gleitmodul der Matrix. 

(3.66) 

(3.67) 

Nach der Berechnung der jeweiligen Eigenschaft für den Verbundwerkstoff 

werden diese Werte in die Bestimmungsgleichungen für die Wärme

spannungsparameter R1 und Rz eingesetzt und die Thermoschockfestigkeit 

von ZrC mit50 Vol.% Graphitsowie von Alz03 mit 30 Vol.% BN berechnet. 

Da der erste Wärmespannungsparameter R1 für Thermoschockversuche mit 

sehr großem Wärmeübergangsparameter h, wie er bei Abkühlung in Wasser in 

erster Näherung erreicht wird [78], diejenige kritische Temperaturdifferenz 

ß.TkriL bestimmt, bei der gerade Rißbildung auftritt, ergibt sich nach 

Rasselman et al. [104] ein ß.TkriL von 95 K für Aluminiumoxid und 116 K für 

Aluminiumoxidmit 30 V ol.% BN. 

Der zweite Wärmespannungsparameter Rz für Wärmeübergänge mit sehr 

kleinem h gibt in diesem Zusammenhang nur einen qualitativen Verlauf der 

Thermoschockfestigkeit an, wobei sich aus den angegebenen Daten eine Er

höhung des Wertes Rz von Aluminiumoxid mit 30 Vol.% BN um etwa 13% ge

genüber dem Wert des reinen Aluminiumoxids ergibt. Die Ergebnisse der ex

perimentellen Bestimmung von ß.Tkrit sind in Abb. 3.5 dargestellt. Quantitati

ve Ergebnisse von ZrC und ZrC mit 50 Vol.% Graphit werden nicht angegeben. 
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Abb. 3.5:Festigkeitsverhalten von Alz03 und Alz03 mit 30 Vol.% BN nach 
Abschrecken im Wasserbad [103]. 

Eine weitere Methode zur Erhöhung der Thermoschockfestigkeit stellt Borom 

[109] vor. Er zeigt, daß eine zweite Phase mit höherem thermischen Ausdeh

nungsverhalten die Festigkeitscharakteristik positiv beeinflußt. Diese Unter

suchungen wurden an einem teilweise kristallisiertem Glas durchgeführt. Die 

Festigkeitserhöhung führt Borom auf die durch die Kristallite induzierten 

Druckspannungsbereiche in der Matrixphase zurück. Claussen et al. [114-119] 

verbessert die Thermoschockfestigkeit von Keramiken durch Umwandlungs

verstärkung, wobei der Begriff "umwandlungsverstärkte Keramik" synonym 

zu "ZrOz-verstärkte Keramiken." verwendet wird. Durch die Ausnutzung einer 

Phasenumwandlung von ZrOz-Teilchen können keramische Werkstoffe 

beträchtlich verstärkt werden. Dabei sind drei Hauptverstärkungsmechanis

men wirksam: 

- spannungsinduzierte Umwandlung 

- Mikrorißbildung 

- Rißablenkung. 

Die ersten beiden Punkte stellen dabei die wesentlichen Rißabschirmungs

mechanismen dar. Bei beiden wird das Spannungsfeld um die Rißspitze 

verändert und damit die Spannungskonzentration reduziert. Rißablenkung 

erfolgt durch die induzierten Eigenspannungsfelder oder die eingelagerten 

ZrOz-Teilchen selbst. Es ist möglich, die Erhöhung des Bruchwiderstandes 

durch dispergierte ZrOz-Teilchen zu berechnen, wie dies u.a. von Evens et al. 

[120], McMecking et al. [121] und Buckinsky et al. [122] gezeigt wird. 
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3.2.2 Bestimmung der TSF mehrphasiger Werkstoffe mit dem 

Grenzwertkonzept 

Ausgehend vom Verhalten von Werkstoffen in Temperaturfeldern sow1e 

elektrischen und magnetischen Feldern und der Tatsache, daß eine Wechsel

wirkung zwischen einem "primären" Feld und einem darin eingebrachten 

Werkstoff stattfindet und der Zusammenhang zwischen der äußeren Feld

stärke und den induzierten Feldgrößen im Werkstoff durch Feldgleichungen 

als Korrelationsfunktionen beschrieben werden kann [123], gibt Ondracek 

[108] Grenzwertgleichungen für zweiphasige Verbundwerkstoffe an, die für die 

jeweilige Konzentration der beiden Phasen obere und untere Grenzen der 

effektiven Feldeigenschaft des Verbundwerkstoffs bestimmen. 

Verfügt man lediglich über die Information, daß ein Verbundwerkstoff aus 

zwei verschiedenen Phasen besteht, so kann man mit den Grenzwert

gleichungen I. Ordnung in Abhängigkeit von der Konzentration der Phasen 

eine obere und untere Grenzkurve berechnen, innerhalb derer sich der 

effektive Wert der jeweils betrachteten Feldeigenschaft des Verbundwerkstoffs 

befinden muß. Diese Grenzwertgleichungen I. Ordnung entsprechen formal 

den Kirchhoff-Gesetzen für Reihen- und Parallelschaltung. 

Die Grenzkurven TI. Ordnung, die immer innerhalb der Grenzkurven I. 

Ordnung liegen müssen, können dann berechnet werden, wenn die zusätzliche 

Information vorliegt, daß es sich um einen isotropen Werkstoff (statistisch 

verteilte Einlagerungen) handelt. Ist weiterhin bekannt, daß eine der beiden 

Phasen als kontinuierliche Matrix vorliegt, so können die Grenzkurven III. 

Ordnung bestimmt werden. In Tab. 3.1 werden die Grenzwertgleichungen für 

die Feldeigenschaften zusammengefaßt dargestellt. 

Neben den Grenzwertgleichungen für Feldeigenschaften sind auch Grenz

kurven für den Elastizitätsmodul zweiphasiger Werkstoffe entwickelt worden. 

So ergibt sich die obere Grenzkurve I. Ordnung für die Parallelanordnung der 

beiden Phasen bei einachsigem Spannungszustand [124,125]: 
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untere Grenzkurve obere Grenzkurve 

(3.68a) (3.68b) 

I. Ordnung <Pl<P2 
<P~ = c2<P2+(1-c2)<Pl <P,c = · c2<Pl +(1 -c2) <P2 

(3.69a) (3.69b) 

TI. Ordnung 34>2 + 2(1 - c2)(<P I-<P) 34>2 + 2c2(<P 1- <P) 
<Puc = <P1 <P~ = 4>2 3<P1- (1 - c2) (<l>l- 4>2) 3<P2-c2 (4>1-<P) 

<Pl < 4>2 

(3.70a) (3.70b) 

<t>IIIC- <Pn<PM + 2<l>D 111 -
ill. Ordnung <Pc -<PD 3 <PM 

1-~= 1-c = v-
<PM - <Pn<PIIIC + 2<l>o D <t> -<t> 4>111 M D C 

<Po< <PM 

1'ab. 3.1: Grenzwertgleichungen der Feldeigenschaften (4>1, 4>2 = Feldeigen
schaftswerte der Phasen 1,2; 4>M, 4>o = Feldeigenschaftswerte der 
Phasen M, D; ct, cz, co = Volumenkonzentration der Phasen 1, 2, D). 

g =0-c)E +c .g c 2 1 2 2 
(3.71) 

Et 2 =Elastizitätsmodul der Phase 1,2; Et < Ez 
' 

c2 = Volumenanteil der Phase 2. 

Die untere Grenzkurve I. Ordnung bei Reihenanordnung der Phasen lautet 

[124,126]: 

(3.72) 

Liegt weiterhin die zusätzliche Information vor, daß der zweiphasige Werkstoff 

isotrop aufgebaut ist, ergeben sich unter Berücksichtigung der allgemeinen 

Beziehung [87]: 

(3.73) 
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die oberen und unteren Grenzkurven TI. Ordnung für den Elastizitätsmodul. 

Es gilt für die obere Grenzkurve TI. Ordnung [127 ,128]: 

Für die untere Grenzkurve TI. Ordnung gilt [127]: 

K = Kompressionsmodul 

G = Gleitmodul 

G1 < G2 
K1 < K2 

E (1 -V ) 
1 

(3.74a) 

(3.74b) 

(3.75a) 

(3.75b) 

Aufbauend auf den Gleichungen 3.74 und 3.75 entwickelte Kreuzherger [130] 

durch Optimierungsstudien obere und untere Grenzkurven TI. Ordnung für 

den E-Modul, die die explizite Angabe der Poissonzahl VI und v2 nicht mehr 

verlangen. Damit berechnet sich die obere Grenzkurve TI. Ordnung zu: 

E
2

,21 E
2

(3c
2

- 2c
2

2
) + 2 E

1 
(45- 51 c

2 
+ 14c

2
2

) I 
F - _.:___ ______________ _;_ 

'c- 3 E
2
(30- 36 c

2 
+ 13 c

2
2) + 2 E

1 
(21 c

2
- 13 c

2
2) 

(3.76) 

und die untere Grenzkurve TI. Ordnung lautet: 
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(3. 77) 

Obwohl damit die effektiven Eigenschaften von Verbundwerkstoffen 

ingenieursmäßig erfaßt werden können, weist das Grenzwertkonzept einige 

Nachteile auf, die seine Benutzungdoch einschränken [108]: 

Für den Fall, daß Poren die zweite Phase darstellen, existieren keine 
unteren Grenzkurven. 

Unterscheiden sich die Eigenschaftswerte der beiden Phasen sehr stark, 
dann wird der Wertebereich für die jeweilige effektive Eigenschaft so groß, 
daß nicht mehr von einerNäherunggesprochen werden kann. 

Auf der Basis des Grenzwertkonzepts können keine Angaben über den 
Gefügeeinfluß bei einer bestimmten Konzentration gemacht werden, d.h. es 
ist keine Aussage darüber möglich, wie das Gefüge verändert werden sollte, 
damit sich der effektive Eigenschaftswert in Richtung der oberen oder 
unteren Grenzkurven verschiebt. 

Dennoch liefert das Grenzwertkonzept für viele Fälle Lösungen, die als erste 

Näherung in der praktischen Anwendung ausreichend sind. 

Unter Berüeksichtigung der Grenzkurven I. und II. Ordnung für die Wärme 

Ieitfähigkeit und den Elastizitätsmodullassen sich auch Grenzkurven für die 

Thermoschockfestigkeit berechnen. Da der Wert der linearen thermischen 

Ausdehnungskoeffizienten der beiden Phasen möglichst gleich groß gehalten 

werden sollte, um Spannungen bzw. Abriß der Phasenbindung im Werkstoff zu 

vermeiden, kann auf die Anwendung der von N azare et al. [129] angegebenen 

Grenzkurve für den linearen thermischen Ausdehnungskoeffizienten verzich

tet werden. Die Festigkeit des Verbundwerkstoffs (zwei feste Phasen) soll über 

den betrachteten Bereich hinweg als linear veränderlich angenommen werden. 

Grenzkurven für die Festigkeit insbesondere spröder Materialien existieren 

noch nicht. Im Realfall müßte daher zumindest der Verlauf der Festigkeit 

durch den Versuch bestimmt werden, um damit die Grenzkurven für die 

Thermoschockfestigkeit entsprechend modifizieren zu können. 

Betrachtet man nun einen Abkühlvorgang, bei dem der Wärmeübergangs

koeffizient keinem Extremwert zustrebt, bietet sich zur Bestimmung der 

Grenzkurven I. und II. Ordnung für die Thermoschuckfestigkei t der Nähe

rungsansatz von Buessem [2] an (vgl. Kap. 3.1.2). So gilt, etwa für den Fall 
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einer zylindrischen Probe: 

mit 

(- 16 R
2

) 4, 3 R
2 

t.'r . = 2,0 R - R exp + --
knt l l a . h. R a. h 

1 

R (1 - v) 
m 

R
1 

= ---- = 1. WännespannungsparameLer (h 4 oo) 
E· a 

R2 = H
1 

• A = 2. Wännespannungsparameter(h-4 0) 

h = Wärmeübergangskoeffizient 

a = Zylinderaußenradius 

Rm = Bruchfestigkeit 

E = Elastizitätsmodul 

v = Poissonzahl 

a = linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient 

A = Wärmeleitfähigkeit. 

(3.23) 

(3.9) 

(3.20) 

Ersetzt man nun in den Gleichungen (3.9, 3.20, 3.23) die Wärmeleitfähigkeit A. 

und den Elastizitätsmodul E durch die jeweils (konzentrationsabhängigen) 

Werte der respektiven oberen bzw. unteren Grenzkurve, so erhält man 

- 16 Rij 4 3 · Rij 
t.Tij. = 2. Rij - Rij exp ( 2 ) + ' 2 

knt I 1 H Rij a. H a. . 
I 

(3.78) 

1 =I, TI= Grenzkurven I. bzw. TI. Ordnung 

J = obere bzw. untere Grenzkurven 

mit den Werten von R1 und Rz ( Grenzkurven I. Ordnung): 

R (1 - v) 
Rl,O= _m __ _ 

1 EIU. a 
(3.79a) 

und 

(3.80a) 

bzw. 

R (1 - v) 
RIU = _m __ _ 

1 EIO 

(3.79b) 
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und 

(3.80b) 

Die Grenzkurven II. Ordnung ergeben sich entsprechend. 

Aus diesen Gleichungen zur Bestimmung der Grenzkurven I. und II. Ordnung 

der Thermoschockfestigkeit wird gleichzeitig deutlich, daß im Gegensatz zu 

den Grenzkurven für die Wärmeleitfähigkeit bzw. den Elastizitätsmodul für 

den Porenfall nicht die unteren sondern die oberen Grenzkurven I. und II. 

Ordnung nicht existieren. D.h. ein eventuelles Ansteigen der Thermoschock

festigkeitmit zunehmender Porosität kann aufgrundder Grenzkurventheorie 

nicht ausgeschlossen werden. 

In den folgenden Abbildungen 3.6, 3. 7 und 3.8 werden einige Beispiele der 

Grenzkurven I. und II. Ordnung des auf die Thermoschockfestigkeit der Matrix 

normierten Thermoschockverhaltens in Abhängigkeit von der Konzentration 

der Phasen für verschiedene Verhältnisse der Elastizitätsmoduli E und der 

Wärmeleitfähigkeit A dargestellt. 
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Abb. 3.6:N armierter Verlauf der Grenzkurven I.(-) und II. (--)Ordnung der 
Thermoschockfestigkeit (AJ/Az = 1110, E1/E2 = 10/1, a und Rm 
konst., v = 0,25, h = 5000 W/m2K)). 
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~1 ~2 ~3 ~4 ~s ~6 ~7 ~8 ~9 

Konzentration co [ v~~i{'·) 

Abb. 3.7:Normierter Verlauf der Grenzkurven I.(-) und ll. (--)Ordnung der 
Thermoschockfestigkeit (}q/A.2 = 115, E1/E2 = 5/1, a und Rm konst., 
v = 0,25, h = 5000 W/m2K)). 
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Abb. 3.8:Normierter Verlauf der Grenzkurven I.(-) und ll. (--)Ordnung der 
Thermoschockfestigkeit (A.1/A2 = 1/10, E1/E2 = 5/1, a und Rm konst., 
v = 0,25, h = 5000 W/m2K)). 

3.2.3 Bestimmung der TSF mehrphasiger Werkstoffe mit Hilfe des 

Modellk~nzepts 

Da die Grenzkurven nur eine Annäherung an den realen Eigenschaftswert 

darstellen und zudem die in Kap. 3.2.2 aufgeführten Nachteile aufweisen, 

wurde versucht, die Gefüge-Eigenschafts-Korrelationen auf einem alternati

ven Weg weiterzuentwickeln. Dazu ist es erforderlich, daß das vorliegende 

reale Gefüge durch mathematische Zusammenhänge möglichst genau be

schrieben werden kann. Auf dieser Basis entwickelte Ondracek [108] zunächst 
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für Feldeigenschaften em Modellkonzept, das dieser Anforderung gerecht 

wird. Dieses Modell geht von einem realen, zweiphasigen Verbundwerkstoff 

aus, in dem diskontinuierlich eingelagerte Teilchen in einer kontinuierlichen 

Matrix einen makroskopisch quasihomogenen Körper ergeben. Die im Realfall 

im allgemeinen unregelmäßig geformten dispergierten Teilchen werden durch 

Rotationsellipsoide ersetzt. Durch eine solche Annäherung wird ein Modell

gefüge beschrieben, das dem wirklichen Gefüge sehr nahe kommt, nun aber 

mathematischerfaßbar wird. Um dies zu erreichen werden Gefügebilder des zu 

betrachtenden Werkstoffs mit Hilfe der quantitativen Bildanalyse ausge

wertet und eine einzige mittlere Form, Größe und Orientierung (Mittelwerts

prämisse) der eingelagerten Teilchen bestimmt. Stereologische Berechnungen 

schließlich erlauben den Schluß auf die Gefügestruktur im dreidimensionalen 

Körper. Die mittlere Orientierung ergibt sich dabei aus der Orientierung der 

Rotationsachse der substituierenden Ellipsoide zur Richtung des angelegten 

Feldes (vgl. Abb. 3.9), während sich die mittlere Größe aus der Anzahl der 

durch die Rotationsellipsoide beschriebenen eingelagerten Teilchen und der 

Volumenkonzentration der dispergierten Phase ergibt. 

01 
c. 

\ 
\ 

\ 

+ 
\ 

Abb. 3.9: Orientierungswinkel und Orientierungsvektor zum Orientie
rungsfaktor bei statistischer Orientierung. 

Insgesamt sind fünf unabhängige Gefügeparameter zur vollständigen Be

schreibung des Einlagerungsgefüges eines zweiphasigen Werkstoffes not

wendig: 

die Größe der dispergierten Teilchen 
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die Anzahl der dispergierten Teilchen 

die Form der dispergierten Teilchen 

die Orientierung der dispergierten Teilchen 

die örtliche Verteilung der dispergierten Teilchen. 

Da im Modellkonzept die Kontinuumsprämisse eine notwendige Vorausset

zung darstellt, kann die Verteilung der Teilchen als konstant und statistisch 

betrachtet werden. Die Größe und Anzahl der Teilchen wird durch die Volu

menkonzentration der eingelagerten Phase zusammenfassend beschrieben. 

Sind nun die Eigenschaftskennwerte der beiden Phasen bekannt, so kann die 

effektive Feldeigenschaft mit Hilfe der "allgemeinen (Modell-) Gefügestruk

tur-Feldeigenschafts-Gleichung für zwei phasige Werkstoffe mit Einlagerungs

gefüge" berechnet werden. In ihrer allgemeinsten Schreibweise lautet die 

Gleichung: 

u d 
- (PM )' Po- Pc ( Pc + b. Po) 

1-c-- · · 
D Pc Po- PM PM + b. Pn 

(3.81) 

mit 

(3.81a) 

(3.81b) 

F'(l-2F) 2F(l-F) d=l D D + [) D 1-1 
1 - cos

2
aD (1 - F 0)- 2 FD (1 - cos

2
aD) 2 FD (1 - cm?aD) + co::?aD (l - l•'n) 

(3.81c) 

PM =Leitfähigkeit der Matrixphase 

PD = Leitfähigkeit der Einlagerungsphase 

PC = Leitfähigkeit des Verbundwerkstoffs 

cos2an = Orientierungsfaktor der Einlagerungsphase 

Fn =Formfaktor der Einlagerungsphase. 

Diegenaue Herleitung von Gleichung 3.81 sowie die genaue Bestimmung des 

Orientierungs- und Formfaktors wurden bereits in Arbeiten zu diesem Thema 
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ausführlich dargestellt [131-136] (Entsprechende Berechnungen für Werk

stoffe mit Durchdringungsgefüge sind ebenfalls möglich [135]). 

In seiner Arbeit über den "Zusammenhang zwischen Eigenschaften und Gefü

gestruktur mehrphasiger Werkstoffe" behandelt Ondracek [137] die ''Theorie 

des Zusammenhangs zwischen Gefügestruktur und Elastizitätsmodul". 

Wird in einem Werkstoff eine zweite Phase eingelagert, so kann der ursprüng

lich homogene Spannungs- und Dehnungsstand bei eindimensionaler Kraft

einwirkung nicht mehr erhalten werden. Dieser Umstand liegt darin be

gründet, daß aufgrund des unterschiedlichen elastischen Verhaltens der 

beiden Phasen die Spannungen in den Phasen verschieden übertragen werden. 

Im Falle von Poren als zweite Phase muß die Matrixphase sogar sämtliche auf 

den Körper wirkende Spannungen übertragen, was sehr starke "Kerb"

Spannungsmaxima zur Folge hat. Diese Spannungsverteilung ist für einge

lagerte Festphasen nicht so extrem, wobei allerdings vorausgesetzt werden 

muß, daß einwandfreie Phasenhaftung an den Phasengrenzen vorliegt und die 

eingelagerte Phase, wie selbstverständlich auch die Matrixphase, linear

elastisches Verhalten aufweisen. Spannungsverteilung und -höhe sind abhän

gig von der Form, Orientierung und Konzentration der eingelagerten Vertei

lung und können mit den Mitteln der Elastizitätstheorie beschrieben werden. 

Ausgehend von Körpern mit rotationsellipsoiden, ~tatistisch orientierten Ein

lagerungen mit geringer Konzentration, wird, unter Zugrundelegung des 

Modells des quasihomogenen Kontinuums, die Ableitung der allgemeinen 

Gleichungen zur Bestimmung des effektiven Elastizitätsmoduls zweiphasiger 

Werkstoffe mit Einlagerungsgefüge und statistischer Orientierung der Ein

lagerungsphaseohne Konzentrationsbeschränkung durchgeführt [138,139]. 

Man erhält so Gleichungen, die den Elastizitätsmodul von zweiphasigen 

isotropen Werkstoffen mit: 

eingelagerten zylindrischen Scheiben (statistische Orientierung) 

eingelagerten Kugeln 

eingelagerten zylindrischen Stäben (statistische Orientierung) 

beschreiben. Zur Berechnung des Elastizitätsmoduls werden die in Tab. 3.3 

zusammengefaßten jeweiligen Ausdrücke in die allgemeine Gleichung 3. 76 

eingesetzt. 



eingelagerte 
Phasen 

zylindrische 
Scheibe 

statistisch 
orientiert 

Kugel 

zylindri
scher Stab 

statistisch 
orientiert 

ED 

Ke = 3 (1-2vDJ 

ED 

Ge= 2 (1 +vD) 

Kompressions- und Gleitmodul des zweiphasigen Werkstoffs 

ED(l-cD)(1-vD)[ED0-2YM)-EMO -2YD)] 

3ED(l-2v D) 0-v D) 0- 2v M)-cD0-2v D) (1 +Y D)[ED(l -2vM)- EM(1- 2vD)] 

15 ED (1 - cD) (1 - v D) [ED (1 + v M)- EM (1 + v D)] 

30ED(1 +v D) 0-vD) (1 +v M)-4~(1 +v D) (4 -5vD)[ED(l +v M)- EM(l +v D)J 

[ 

3(1-~)(l-2vM) 3~(1-2vD) ]-l 4 
Ke= + --Ge 

EM +4Ge(l-2vM) ED +4Ge(1-2vD) 3 

E (3-5~) 
M 

Ge= 12(1 +vM) 

ED(2-5~) EDEM [ EM(3-5~) 
----+v' + 
12 (1 +vD) 6(1 +vD)(1 +vM) 12(1 +vM) 

2 
ED(2-5~)] 

(3.82) 

(3.83) 

(3.84) 

(3.85) 

ED 

Ke= 3 (1-2vD) 

(1-~)[ED(1 +v e)+ EC(1-2vD) (1 +vD)] ED(l-2vM)-EM(l-2vD) (
3

_
8

ß) 

30- 2vD)(1-2vM)[ED(l +v e)+ Ee(l-2v M)(1 +v D)]-2~ (1- 2v D) (1 +v D) (1 +v C)[ED(1-2Y M)-EM(l-2v D)] 

ED 5(1-cD) [ED(1 +vM)-EM(l +v D)] 
G = -----------------------

e 2 (1 +vD) 10(1 +vD)(1 +v M)-2~(1 +v D)(1 +v C)[ED(1 +vM)-EM(1 +v D)] 

1 (3.87) 

[ 

1-2vD 2(8-13vc) 2 ] 

3ED(1+vc)+3Ec0-2vD)(l+vD) + ED(l+vc)(8-13vc)+EcO+vD) + ED(1+vc)+Ec(l+vD) 

Tab. 3.3: Kompressions- und Gleitmodul zu Gleichung 3.73; Spezialfälle der Gefüge-Elastizitätsmodul-Korrelation isotroper 
zwei phasi ger Werkstoffe mit Einlagerungsgefüge. 

c.n 
C.:l 
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Erklärung zu Tab. 3.3: 

Kc = Kompressionsmodul des zweiphasigen Werkstoffes 

Ge = Gleitmodul des zweiphasigen Werkstoffes 

Ec =Elastizitätsmodul des zweiphasigen Werkstoffes 

EM = Elastizitätsmodul der Matrixphase 

En =Elastizitätsmodul der Einlagerungsphase 

vc = Poissonzahl des zweiphasigen Werkstoffes 

vn = Poissonzahl der Einlagerungsphase 

VM = Poissonzahl der Matrixphase 

co =Konzentration der Einlagerungsphase. 

Weiterhin existieren Gleichungen, mit denen man den Elastizitätsmodul 

zweiphasiger Werkstoffe berechnen kann, wenn Einlagerungen in Form von 

zylindrischen Stäben kontinuierlich in Spannungsrichtung oder Einlagerun

gen in Form von Scheiben mit zur Spannungsrichtung parallelen Rotations

achsen vorliegen [139,140]. 

Für die Gefüge mit eingelagerten zylindrischen Stäben (Rotationsrichtung in 

Spannungsrichtung) gilt: 

2 [~M E 0 [vC- VM + c0 (vM- v 0 )1 v 0 - VM 
E = E - c (E - I~ ) + -----------------

c M D M D E
0
(1- 2vM)(l + vM) -I~M (I- 2vD)(l + v

0
) (3.88) 

Für Gefüge mit eingelagerten zylindrischen Scheiben (Rotationsrichtung in 

Spannungsrichtung) gilt: 

1/2 
(1 + V M) - E~ (1 - 2 V D) (1 + V D) I } 

(1 +vM)+c0 EM(1-2v0)(1 +v 0)(1-vM)J 

(3.89) 

Da diese Gleichungen lediglich einige mögliche Spezialfälle beschreiben, wur

de von Mazilu et al. [141], zunächst für den Porenfall, eine (Modell-) Gefüge

Elastizitätsmodul-Gleichung abgeleitet, die jederotationsellipsoideForm und 

jede Orientierung der eingelagerten Teilchen mitberücksichtigt. Diese Glei

chung zeigt, daß der normierte effektive E-Modul EerfiEM eine Funktion des 

Verhältnisses von EMIEo darstellt, nicht aber die Funktion eines Absolutwerts 

von EM oder Eo ist. Die Gleichung lautet: 



mit 

. I 2 '7 
i\ 

1 
= v 1 + (V - 1) • cm(o 

I 

V· 3 · c 1
113 

i\ ~ D 
2 4·n 

11· A ·A2 
I 2 

A= 
V 

B, = 9,00 

Bz = 3,00 

B3 = 1,80 

V= x/z 
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1,99·A2/A1 

1,68·Az/A1 

1,04·Az/A, 

x = Nebenachse des Modell-Rotationsellipsoiden 

z = Hauptachse des Modell-Rotationsellipsoiden. 

(3.90) 

(3.91) 

(3.92) 

(3.93) 

Auf der Grundlage der hier angegebenen allgemeinen Gefüge-Eigenschafts

Korrelationen kann nun auch die Thermoschockfestigkeit bzw. der von 

zweiphasigen Verbundwerkstoffen berechnet werden. In den folgenden Abb. 

3.10 bis 3.14 werden einige Beispiele für möglkhe Verläufe der kritischen 

Temperaturdifferenz in Abhängigkeit von den jeweiligen Eigenschaften und 

der Konzentration der eingelagerten Phase angegeben. Liegt die zweite Phase 

als festes Material vor, so wird der lineare thermische Ausdehnungskoeffizient 

als unabhängig von der Konzentration der eingelagerten Phase angenommen, 

während für die Festigkeit ein linearer Verlauf gelten soll. Liegt die 

Einlagerungsphase in Form von Poren vor, wird der folgende Ansatz zur 

Bestimmung der Festigkeit in Abhängigkeit von der Porosität benutzt: 

R = lt (1 - P)11 

lll[l mM 
(3.94) 

wobei das jeweils angenommene n bei jedem Beispiel angegeben wird. Dabei 

gilt n 2 1 mit n = 1 für den Fall, daß die Poren ausschließlich den Proben 

querschnitt herabsetzen, ohne daß Kerbspannungen entstehen. 

Zur Berechnung der kritischen Temperaturdifferenz ß'fkril werden die 

Gleichungen 3.23, 3.27 und 3.29 benutzt. 



-56-

1, 5 -.... 
"' 1,4 E .... 
0 

10 3 r-----· .s 
-" 1.2 ,__ 

<l 

~ 0::;; 1. 1 -- --~- -----1------1-------1-----n-= -2----------1 
~ --
~ ~ ~ 1,0 
"Cl ,__ ,__ 

':; -:___ <l 0, 9 ~ -

~ 
"' Cl_ 

0,8 

--~----

E 
~ 0, 7 1---- ------f----- --1------+---------j 

0,6 

0 5 

~ .... 
. !:!! 1,5 
E .... 
0 1,4 .s 
~ 1, 3 ,__ 

<l 

"' -5 0, 7 
oft 

·;: 
-"' 

0,6 

0 5 

.... 
"' 1,5 ·e .... 
0 1, 4 c 

·c 1, 3 ...= 
<l 

....--------: _.....,.. 

"' 0, 7 -s 
·--= 0,6 ·;: 
-"' 

0 5 

10 
Porosität P [% 1 

-----

15 20 

----~---

--

n = 2 
---=--=---, ----~ 

10 
Porosität P [%1 

......_ 

15 

n=2 

---·--

20 

~3 r-----

10 
Porosität P [% 1 

15 20 

Abb. 3.10: 
Normierter 
Verlaufder kri
tischen Tempe
raturdifferenz 
in Abhängig
keit von der 
Porosität 
(sphärische Po
ren), berechnet 
nach Gl. 3.23 (h 
=5000 W/m2K). 

Abb. 3.11: 
Normierter 
Verlaufder kri
tischen Tempe
raturdifferenz 
in Abhängig
keit von der 
Porosität 
(sphärische Po
ren), berechnet 
nach Gl. 3.27 (h 
=200 W/m2K). 

Abb.3.12: 
Normierter 
Verlaufder kri
tischen Tempe
raturdifferenz 
in Abhängig
keit von der 
Porosität 
(sphärische Po
ren), berechnet 
nach Gl. 3.29 
VT = 20 K/s). 
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Abb. 3.13: Normierter Verlauf der kritischen Temperaturdifferenz in Ab
hängigkeit von der Konzentration cn des (sphärischen) Dis
pergenten, berechnet mit Gl. 3.23 O•MIAD = 1/10; EMIEn= 5; a 
und Rm konst.). 
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4. Zur experimentellen Bestimmung der TSF 

4.1 Experimentelle Methoden 

Die mathematische Beschreibung des Temperatur- und Spannungsverlaufs in 

thermisch beanspruchten Körpern setzt die Kenntnis einer ganzen Reihe von 

Werkstoffkenndaten voraus, die im Experiment bestimmt werden müssen. 1m 

folgenden sollen die Methoden, mit denen diese relevanten Größen gemessen 

wurden, im einzelnen kurz dargestellt werden. Daneben wird die Apparatur, 

mit der die eigentlichen Thermoschockexperimente durchgeführt wurden, er

läutert. 

4.1.1 Bestimmung der Temperaturleitfähigkeit über die Laser-Flash

Methode 

Mit der Laser-Flash-Methode wird die Temperaturleitfähigkeit K von Mate

rialien bestimmt. Die Methode wurde erstmals von Parker et al. [142] im Jahre 

1961 beschrieben. Eine kleine, zylindrische Probe (0 ~ 112 Zoll) wird zur 

Minimierung der Wärmeleitung in einer Dreipunkthalterung befestigt und in 

einen widerstandsbetriebenen Tantalofen eingebracht. Dieser befindet sich in 

einer optischen Achse mit einem Glas-Neodym-Laser. Der Festkörperlaser hat 

eine Leistung von 55 Watt und emittiert Licht einer Wellenlänge von 1,06 pm. 

Zur Bestimmung der Temperaturleitfähigkeit bei höheren Temperaturen ist es 

möglich über den Versuchsaufbau eine Vakuumglocke herunterzulassen, 

damit mögliche Reaktionen der Probe bzw. des Ofens mit der Umgebungs

atmosphäre nahezu ausgeschlossen werden können. 

Die nach dem Laserimpuls von der Probenrückseite ausgehende Wärmestrah

lung wird über einen Infrarot-Detektor aufgenommen und über einen AD

Wandler an eine DEC-Recheneinheit weitergeleitet. In Abb. 4.1 werden die 

Laser-Flash-Methode sowie der normierte Verlauf des Temperaturanstiegs auf 

der Rückseite der Probe als Funktion der normierten Zeit dargesteH t. 

Der zeitabhängige Temperaturverlauf auf der Rückseite einer Probe der Höhe 

H kann unter der Annahme, daß der Energieimpuls Q des Lasers sofort und 

gleichmäßig in einer Oberflächenschicht absorbiert wird, berechnet werden 
[61]. Es gilt: 
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Abb. 4.1: Schematische Darstellung der Laser-Flash-Methode. 
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mit T = Temperatur 

H = Probenhöhe 

t =Zeit 

Qi = Energieimpuls 

p =Dichte 

cp = spezifische Wärme 

K = Temperaturleitfähigkeit 

Die Genauigkeitder Messungen kann mit± 5% angegeben werden. 

4.1.2 Bestimmung des thermischen Ausdehnungsverhaltens 

(4.1) 

Die Untersuchungen zur thermischen Ausdehnung wurden an einem Diffe

renzdilatometer Typ 402 ED der Fa. Netzsch (Selb) durchgeführt. Hierbei wird 

in einem Ofen die Differenz der Längenänderung zwischen einer Probe und ei

nem Standard mit bekanntem Längenausdehnungsverhalten gemessen. Die 

Referenzproben sind aus Materialien, deren Verhalten etwa von dem "Nation

al Bureau of Standards" in Washington D.C. oder der "Physikalisch Techni

schen Bundesanstalt" in Braunschweig in einem Prüfzeugnis sehr genau be

schrieben werden. Probe und Standard haben bei Raumtemperatur (293 K) 

ihre mitlobezeichnete Ausgangslänge. Die Differenz der Längenausdehnung 

zwischen beiden Körpern wird als Funktion der Temperatur aufgenommen 



- 60-

und daraus schließlich die Ausdehnung der Probe berechnet: 

tll Ref 

!Probe = (tllProbe _ tl!Ref) + ( ___:!:) . 1Ref + 1Probe 
T '"T T J 0 0 

0 

(4.2) 

Für die technische Anwendung wird sehr oft ein über einen zu nennenden 

Temperaturbereich mittlerer linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient 

Uth angegeben: 

Q = 
th Cl T 

(4.3) 

Es ist bei dieser Messung unbedingt darauf zu achten, daß sich das Proben

material immer in einem Temperaturgleichgewicht befindet, d.h. Aussagen 

über das Ausdehnungsverhalten dürfen nur während einer Konstantphase der 

Temperatur gemacht werden. 

Referenzkörper 

Probenkörper 

Abb. 4.2: Differenz-Dilatometer (Meßkopf) 
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4.1.3 Bestimmung des Elastizitätsmoduls 

In der vorliegenden Arbiet erfolgte die Bestimmung des Elastizitätsmoduls 

über die Ultraschallmethode. Es ist seit langem bekannt, daß die Ausbrei: 

tungsgeschwindigkeit von Schallwellen in Gasen, Flüssigkeiten und Fest

stoffen von deren elastischen Eigenschaftskenngrößen abhängt. Die Wellen

ausbreitung erfolgt hierbei über Longitudinalwellen, wobei bei elastischen 

Körpern zusätzliche transversale Schubwellen auftreten. 

Bei Kenntnis der Ausbreitungsgeschwindigkeit sowohl der Transversal- als 

auch der Longitudinalwellen kann so der Elastizitätsmodul sowie die Poisson

zahl berechnet werden. Allerdings können dabei insbesondere bei mehrphasi

gen bzw. porösen Körpern sehr starke Dämpfungseffekte auftreten, die zu

mindest die Bestimmung der Transversalwellenausbreitungsgeschwindigkeit 

nicht mehr zulassen. 

Schwingkrislal/ 
Smd~•Empfänger 

Prüfstück 

Abb. 4.3: Schematische Darstellung der Ultraschallmethode [143]. 

Der Elastizitätsmodul und die Poissonzahl können wie folgt berechnet werden: 

3 2 2 
4~-4r 

E=4·p· --
2
--

(4.4) 

(~) - 1 

bzw. 
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c L = Ausbreitungsgeschwindigkeit derLongitudinal wellen 

C'I' = Ausbreitungsgeschwindigkeit der Transversalwellen 

4.1.4 Bestimmung der Bruchfestigkeit 

(4.5) 

Die Bestimmung der Biegebruchfestigkeit wurde mit einer Vierpunktauflage 

auf einer Biegebruchmaschine des Typs "Instron 1362" durchgeführt. In Abb. 

4.4 werden die Auflagerabstände dargestellt. Die Biegebruchfestigkeit Rm 

berechnet sich dann aus der Bruchlast F, der Probenhöhe a, der Probenbreite b 

und dem Auflagerabstand l. Es gilt: 

3 · F ·I (4.6) R = 
111 2 a ·b 

Rm = Biegebruchfestigkeit 

F = Bruchlast 

l = Auflagerabstand 

a = Probenhöhe 

b = Probenbreite 

4.1.5 Bestimmung der Thermoschockfestigkeit 

In Abb. 4.5 wird die Versuchsanordnung zur Bestimmung der Thermoschock

festigkeit schematisch dargestellt. Der zylindrische Prüfling befindet sich in 

einer Halterung bestehend aus einer Haltefeder, zwei IsoHerpellets und einem 

Halterohr, in das ein Thermoelement zur Bestimmung der Temperatur direkt 

an der Probe eingeführt werden kann. Es wurden NiCr-Ni-Thermoelemente 

benutzt. Die zwei IsoHerpellets aus BN an den Stirnflächen des Probenkörpers 

dienen dazu, die wärmetechnische Bedingung des unendlich langen Zylinders 

zu erfüllen. So kann weitestgehend erreicht werden, daß das Temperaturfeld 

und damit auch das Spannungsfeld den den theoretischen Betrachtungen 

zugrundeliegenden Bedingungen entspricht und nicht durch Abkühlung von 
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Abb. 4.4: Auflagerabstände beim Vierpunktbiegelager 

den Stirnflächen her gestört wird. Durch die Haltefeder wird gewährleistet, 

daß sich Prüfling und IsoHerpellets beim Aufbeizen vertikal ausdehnen 

können und daher keine Spannungen aufgebaut werden. Das Halterohr selbst 

wird über dem Rohrofen durch ein Stativ gehalten, an dem zwei ringförmige 

Führungen ein schnelles Verschieben der Proben zwischen Ofen und 

Abschreckbad ohne zu verkanten erlauben. 

Der Ofen besteht aus einem Al203-Rohr mit einem Innendurchmesser von 20 

mm und einer Wandstärke von 3 mm. Die Außenabmessungen betragen im 

Durchmesser 90 mm und in der Höhe 120 mm. Die Nenntemperatur des Ofens 

beträgt 1173 K bei einer Leistungsaufnahme von 180 Watt. Das Al203-Rohr 

als Heizraum kann oben und unten durch Zirkonoxidplatten abgedeckt 

werden. Auf eine Distanz von ± 15 mm von der Mitte des Ofens aus kann die 

Temperatur als konstant angesehen werden. 

Die Temperatur wird durch den Temperaturregler Tempat 3000 TS der Fa. 

Messner geregelt. Als Temperaturfühler dient das im Halterohr eingebrachte 

Thermoelement. 

Die Abkühlvorrichtung unter dem Ofen besteht aus einem mit Wasser 

gefüllten Gefäß mit einem Volumen von ca. 5 l. Die Temperatur des Wassers 

lag bei 293 K; die Kontrollmessungen der Wassertemperatur erfolgten mit 

einem Ausdehnungsthermometer. 
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Abb. 4.5: Schematische Darstellung der Thermoschock-Versuchsanordnung. 
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4.2 Probenherstellung 

Zur Durchführung der Thermoschockexperimente bzw. zur Messung der zur 

mathematischen Beschreibung der induzierten Spannungen notwendigen 

Werkstoffkenndaten wurden insgesamt vier verschiedene Verbundwerkstoffe 

hergestellt, davon zwei mit einer amorphen Glasmatrix und zwei mit einer kri

stallinen Keramikmatrix. Als Glasmatrix wurde das Verbundglas VG 98/12 

ausgewählt, da man mit diesem zur seihen Zeit am Institut für Material- und 

Festkörperforschung Experimente zur sintertechnologischen Verglasung von 

HAW- und LWR-Waste durchführte und daher das Material nicht nur in aus

reichendem Maße vorhanden war, sondern auch eine Untersuchung des Glases 

bezüglich der Thermoschockfestigkeit für sinnvoll erachtet wurde. Als kristal

line Keramikmatrix kam ein WerkstoffaufCaTi03-Basis zur Anwendung. Da 

die Titanate allgemein im Rahmen neuer Technologien als potentielle Kera

mik betrachtet werden, schien es sinnvoll, auch Thermoschockexperimente an 

einem Vertreter dieser Werkstoffgruppe durchzuführen. Aus herstellungs

bedingten Ursachen wurde jedoch nicht das reine CaTi03 benutzt sondern die 

eutektische Zusammensetzung des quasibinären Systems CaTi03-Ti02. Nur 

dadurch war es möglich die Sintertemperatur soweit herabzusetzen, daß der 

zeitliche und vor allen Dingen energetische Aufwand zu vertreten waren. 

Mit diesen Werkstoffen als Matrix wurden, wie schon oben erwähnt, insgesamt 

vier verschiedene Verbundwerkstoffe hergestellt, nämlich 

- VG 98/12 + Poren 

- VG 98/12 +Antimon 

- die eutetektische Zusammensetzung des Systems CaTi03-Ti02 +Poren 

- die eutektische Zusammensetzung des Systems CaTi03-Ti02 +Palladium 

Die Metalle, die in die Matrixphase diskontinuierlich eingelagert wurden, sind 

deshalb so gewählt, weil sie etwa denselben thermischen Ausdehnungskoeffi

zienten besitzen wie die entsprechenden Matrixphasen und daher herstel

lungsbedingt induzierte Spannungen in den Probenkörpern vermieden wur

den. Auf die Frage der Haftung zwischen Matrix und Dispergent, also die Haf

tung der Phasengrenzflächen, die eine notwendige Bedingung für die Verwirk

lichung effektiver Eigenschaften im Verbundwerkstoff darstellt, wird im 

Rahmen der Untersuchungen zum Elastizitätsmodul eingegangen. 

Bevor nun die Probenherstellung ausführlich beschrieben wird, sollen zu

nächst die dazu verwendeten Pulver charakterisiert werden. 
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4.2.1 Pulvercharakterisierung 

4.2.1.1 Das Verbundglas VG 98/12 

a) Chemische Zusammensetzung 

Tab. 4.1: Chemische Zusammensetzung von VG 98/12. 

Komponenten Chemische Zusammensetzung 
[Gew.%J 

Si02 56,70 

Ti02 4,60 

Al203 2,60 

B203 12,40 

MgO 2,10 

CaO 4,10 

Na20 17,50 

b) Röntgenfeinstruktur 

Wie zu erwarten, zeigte das Glaspulver VG 98/12 keinerlei Beugungser
scheinungen. Das in Abb. 4.6 abgebildete Diagramm zeigt lediglich das 
verstärkte Untergrundrauschen, weist aber, wie an der Ordinate deutlich 
erkennbar wird, keine Impulszählungen auf. 

I 

' 

lA ~ ~u l1 ~J M ~ lA ~~ ~~ ~ ~.: I ~ l1L ~. ~ 'II .. 
g 

Beugungswinkel28 rol 

Abb. 4.6: Diagramm der Röntgenfeinstrukturuntersuchung von VG 98/12. 



- 67-

c) Partikelgestalt 

Ab b. 4. 7: Partikelgestalt des Glaspulvers VG 98/12 (Rasterelektronen
mikroskop) 

d) Partikelgröße 
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Abb. 4.8: Teilchengrößenverteilung des Glaspulvers VG 98/12. 
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e) Dichte 

Die theoretische Dichte wurde nach Appen [149] berechnet und beträgt für 
VG 98/12 2,594 g/cm3. 
Im Versuch (Pyknometer) wurde eine Dichte von 2,60 Mg/m3 ermittelt. 

4.2.1.2 Antimon (Sb) 

a) Röntgenfeinstruktur 

6G 

Beugungswinkel28 [0
] 

Abb. 4.9: Diagramm der Röntgenfeinstrukturuntersuchung von Sb. 

b) Partikelgestalt 

Abb. 4.10: Partikelgestalt von Antimon (Rasterelektronenmikroskop). 
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c) Partikelgröße 
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Abb. 4.11: Teilchengrößenverteilung von Antimon. 

d) Dichte 

Die Dichte von Antimon b~trägt 6,68 Mg/m3 [147]. 

4.2.1.3 Calciumtitanat (CaTi03} 

a) Röntgenfeinstruktur 

Beugungswinkel28 [0
) 

Abb. 4.12: Diagramm der Röntgenfeinstrukturuntersuchung von CaTi03. 
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b) Partikelgestalt 

Abb. 4.13: Partikelgestalt von CaTi03 (Rasterelektronenmikroskop). 

c) Partikelgröße 
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A bb. 4.14: Teilchengrößenverteilung von CaTi03. 

d) Dichte 

Die Dichte von CaTi03 beträgt 4,10 Mg/m3 (Angabe der Vertriebsfirma, 

Fa. Ventron Karlsruhe). 



4.2.1.4 Titanoxid (TiOzl 

a) Röntgenfeinstruktur 
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Abb. 4.15: Diagramm der Röntgenfeinstrukturuntersuchung von TiOz. 

b) Partikelgestalt 

Abb. 4.16: Partikelgestalt von TiOz (Rasterelektronenmikroskop). 
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c) Partikelgröße 
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r Abb. 4.17: Teilchengrößenverteilung von Ti02. 

d) Dichte 

Die Dichte von Ti02 beträgt 4,26 Mg/m3 (Angabe der Vertriebsfirma, Fa. 

Ventron, Karlsruhe). 

4.2.1.5 Palladium (Pd) 

a) Röntgenfeinstruktur 
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Abb. 4.18: Diagramm der Röntgenfeinstrukturuntersuchung von Pd. 
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b) Partikelgestalt 

Ab b. 4.19: Partikelgestalt von Pd (Rasterelektronenmikroskop). 

c) Partikelgröße 
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Abb. 4.20: Teilchengrößenverteilung von Pd. 

d) Dichte 

Die Dichte von Pd beträgt 12,1 Mg/m3 [148]. 
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4.2.2 Herstellung von porösen Glaskörpern 

Im Gegensatz zu den Sintermechanismen bei kristallinen Werkstoffen erfolgt 

bei amorphem Glas der Materialtransport nur durch viskoses Fließen. Eine 

Besonderheit bei der Herstellung von porösen Gläsern stellt der insbesondere 

an Na20 gebundene Wasseranteil dar, der erst bei hohen Temperaturen ver

dampft und dann, wenn der Sinterprozeß schon eingesetzt hat, zur Porenbil

dung führt. Dieser Sachverhalt wurde bei der Fertigung der porösen Glas

körper ausgenutzt. Allein in Abhängigkeit von Aufheizgeschwindigkeit und 

Sintertemperatur konnten die Proben mit den für die Versuchsdurchführung 

notwendigen Porositäten erhalten werden. Die Tatsache, daß die Proben, die 

erst bei der Sintertemperatur in den Ofen gestellt, also quasiisotherm gesin

tert wurden, nicht die Dichte der nichtisotherm gesinterten Körper erreichten, 

zeigt deutlich den Einfluß des freigesetzten Wasseranteils auf die Porosität. 

Die Aufheizgeschwindigkeit beim nichtisothermen Sintern betrug etwa 

10 K/min. Haltezeit auf der Maximaltemperatur war jeweils 1 Stunde. Nach 

diesem Zeitraum war der Sinterprozeß soweit abgeschlossen, daß längere 

Haltezeiten keine weitere erkennbare Erhöhung der Dichte erbrachten. Eine 

Erniedrigung der Aufheizrat~ führte ebenfalls zu keiner Erhöhung der erreich

ten Enddichte, was darauf zurückzuführen ist, daß der noch vorhandene Rest

wassergehalt erst bei Temperaturen abdampft, bei denen die Viskosität des 

Glases schon so hoch ist, daß eine Formstabilität der Probenkörper nicht mehr 

gewährleistet ist. 

Der Druck, mit dem das Glaspulver in einer Stahlmatrize einaxial zu zylindri

schen Preßlingen mit einem Durchmesser von 14mmundeiner Höhe von etwa 

17 mm gepreßt wurde, betrug 325 MPa. Eine Erhöhung des Preßdruckes war 

aufgrundsich ausbildender Druckkegel an den Proben nicht möglich. 

Da an den porösen Glasproben zusätzlich noch der Einfluß der Abkühlge

schwindigkeit nach beendigtem Sintervorgang untersucht werden sollte, 

wurden die Proben mit verschiedenen Abkühlgeschwindigkeiten abgekühlt. 

Die langsamste Abkühlrate betrug 5 K/h, womit gewährleistet werden sollte, 

daß keine inneren Spannungen aufgebaut wurden. Weitere Probenchargen 

kühlten mit 20 K/h, 50 K/h und schließlich mit 200 K/h ab. 

Der Durchmesser der so hergestellten Probenkörper beträgt 12 mm, die Höhe 

liegt bei etwa 15 mm. 
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Die Proben zur Bestimmung der Biegebruchfestigkeit mit den Standardmaßen 

3,5 x 4,5 x 45 mm wurden auf dieselbe Weise hergestellt und anschließend den 

Anforderungen entsprechend bearbeitet. 
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Abb. 4.21: Sinterstudie an VG 98/12, isothermes Sintern. 

2,6 

2,5 

0\lm 2 4 
~ E I 

a. 

QJ -.s:::::. 
.~ 
Cl 

2,3 

f-

/ f-

/ 

/ 
V 

f-

865 

/ ---- ....... 
~ 
~ 

870 875 880 885 890 
Temperatur T [ K] 

Abb. 4.22: Sinterstudie an VG 98/122 (Aufheizrate 10 K/min). 
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4.2.3 Herstellung von Glaskörpern mit metallischen Einlagerungen 

Um möglichst keine mechanischen Spannungen im Probenkörper zu erhalten, 

wurde in die Glasmatrix ein Metall eingelagert, dessen thermisches Ausdeh

nungsverhalten weitestgehend dem des Glases VG 98/12 entspricht. Als 

besonder:s geeignet erwies sich in diesem Zusammenhang Antimon (Sb). Ins

besondere wegen dessen relativ niederen Schmelzpunktes von 904 K ist man in 

der Lage, formgetreue Glaskörper bei einer Temperatur knapp über dem 

Schmelzpunkt von Antimon herzustellen. Dies bedeutet, relativ schlechtes Be

netzungsverhalten vorausgesetzt, daß sich das dispergierte Antimon zu seiner 

energetisch günstigsten Konfiguration, nämlich der Kugel ausbilden. kann. 

Wird anschließend die Temperatur nur etwas unter den Schmelzpunkt von 

Antimon auf 890 K erniedrigt, so erhält man sphärische Einlagerungen in ei

ner noch sinterfähigen Matrix. Dadurch kann eine intakte Phasengrenzfläche 

gewährleistet werden, die auch bei weiterer Abkühlung (Abkühlrate - 5 K/h) 

wegen demselben thermischen Ausdehnungsverhalten nicht weiter bean

sprucht wird. Da der Druck bei der Herstellung der einaxialgepreßten Proben 

von 325 MPa bei 0 Vol.% Sb auf 200 MPa bei 30 Vol.% Sb abgesenkt werden 

mußte, um kompakte, rißfreie Preßlinge zu erhalten, ist zu erwarten, daß mit 

zunehmender Konzentration an Antimon auch gleichzeitig der Anteil an 

Poro:sität ansteigt. Dieser Sachverhalt kann auch nicht durch die Tatsache, 

daß die Sinterdauer im Vergleich zu den porösen Glasproben ohne metallische 

Einlagerungen auf2 Stunden verdoppelt wurde, wesentlich beeinflußt werden. 

Um eine l{euktion der Metallpartikel mit der Normalatmosphäre so weit wie 

möglich zu vermeiden, wurde der Sinterprozeß für alle Proben, einschließlich 

derjenigen mit 0 Vol.% Sb, unter Schutzgas (Argon) durchgeführt. Die Endab

messungen der Proben betrugen wie die Körper ohne Metalleinlagerung im 

Durchmesser 12 mm und in der Höhe etwa 15 mm. 

4.2.4 Het·stellung von porösen, kristallinen Keramikkörpern 

Wie schon in Kap. 4.2 ausgeführt, wurden Proben der eutektischen Zusam

mensetzung des Systems CaTi03-Ti02 hergestellt (vgl. Abb. 4.23). Die zylin

drischen Proben wurden mit 325 MPa einaxial kaltgepreßt und anschließend 

mit einer Aufheizrate von etwa 25 K/min auf 1620 K erhitzt. Die Sinterdauer 

betrug 120 min, die Abheizrate betrug etwa 2 K/min. Die so erreichte maxi

male Enddichte lag bei 97 % der aus den Dichten von CaTi03 und Tiüz 
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errechneten Dichte von 4,19 Mg/m3. Weder durch Veränderung der Aufbeiz

rate, der Sinterdauer oder der Sintertemperatur war eine weitere Steigerung 

der erhaltenen Dichte möglich. 
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Abb. 4.23: Phasendiagramm des Systems CaO-TiOz [144]. 

Um mögliche Einflüsse von Temperatur und Haltezeit auf das Gefüge zu ver

meiden, wurden die Proben mit höherer Porosität unter exakt denselben 

Bedingungen hergestellt, wobei der Porositätsgrad durch gezieltes Einbringen 

sphärischer Kunststoffpartikel variiert werden konnte. Die Polymerteilchen 

(Technovit 4071 KunststoffKaltpolymerisat der Fa. Kulzer+Co GmbH, 6393 

Wehrheim!Ts.) wurden dann nach dem Preßvorgang und vor dem eigentlichen 

Sinterprozeß bei 700 K über einen Zeitraum von 12 Std. in einem dazu 

geeigneten Ofen rückstandsfrei aus den Preßlingen beseitigt. 

Die Abmessungen der ausgesinterten Körper betragen12mmim Querschnitt 

und ca. 15mminder Höhe. Die Proben zur Bestimmung der Biegebruchfestig

keit wurden entsprechend hergestellt. 

4.2.5 Herstellung von kristallinen Keramikkörpern mit metallischen 

Einlagerungen 

Zur Vermeidung von herstellungsbedingten Spannungen in den Proben wurde 

in der kristallinen Keramikmatrix Palladium eingelagert, da sich die thermi

schen Ausdehnungskoeffizienten von CaTi03-TiOz und Pd nahezu entspre-
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chen. Nach dem Mischen der Pulver wurden zylindrische Preßlinge wiederum 

bei einem Druck von 325 MPa hergestellt. Wie auch die Proben ohne Palla

dium wurden die Preßlinge mit einer Aufheizrate von 25 KJmin auf 1620 K er

hitzt und für 120 min auf Maximaltemperatur belassen. Die Abheizrate betrug 

ebenfalls 2 KJmin. Die Endmaße der Proben liegen bei 12mmim Querschnitt 

und etwa 15 mm in der Höhe. Die Biegebruchproben wurden analog her

gestellt. 

4.3 Pro bencharakterisierung 

4.3.1 Qualitative Gefügeanalyse 

Von den hergestellten Systemen wurden pro Dispergentenkonzentration zwei 

Proben gefügeanalytisch präpariert. Von jeder Probe wurde jeweils ein Schliff 

parallel (Längsschliffi und senkrecht (Querschliff) zur Belastungsrichtung bei 

der Herstellung angefertigt. Alle Systeme weisen Einlagerungsstruktur auf, 

d.h. die eingelagerten Teilchen oder Poren sind diskontinuierlich in einer 

durchgehenden Matrix dispergiert. In den folgenden Abbildungen werden die 

Schliffbilder der verschiedenen Systeme und Dispergentenkonzentrationen 

dargestellt. Zur besseren Übersicht sind alle Abbildungen bei gleicher, 

nämlich 150-facher Vergrößerung fotographiert worden. 

Die Gefügeaufnahmen 4.24 bis 4.29 zeigen das Glas VG 98/12 mit unterschied

lichen Porositäten, wobei deutlich die quasisphärische Form der Poren sicht

bar wird. Die Porenverteilung kann nach Beurteilung der gesamten Schliff

flächen unter dem Mikroskop als homogen angesehen werden. 

Die Aufnahmen 4.30 bis 4.33 zeigen die Antimoneinlagerungen (weiß) in der 

grauen Glasmatrix aus VG 98/12. Auch hier können die Antimonpartikel wie 

auch die Poren (schwarz) als quasisphärisch bezeichnet werden. Eine optische 

Überprüfung der einzelnen Schliffe ergab ebenfalls keine Hinweise auf even

tuelle Konzentrationsschwankungen. Diese Aussage trifft sowohl für die Anti

moneinlagerungen als auch für die Poren zu. 
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Abb. 4.24: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Poren, V = 150x, un
geätzt, p = 2,54 Mg/m3 (Auf
triebsmethode), Querschliff. 

Abb. 4.25: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Poren, V = 150x, un
geätzt, p = 2,49 Mg/m3 (Auf
triebsmethode), Querschliff. 

Abb. 4.26: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Poren, V = 150x, un
geätzt, p = 2,44 Mg/m3 (Auf
triebsmethode), Längsschliff . 
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Abb. 4.27: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Poren, V = 150x, un
geätzt, p = 2,40 Mg/m3 (Auf
triebsmethode), Längsschliff. 

Abb. 4.28: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Poren, V = 150x, un
geätzt, p = 2,34 Mg/m3 (Auf
triebsmethode), Längsschliff. 

Abb. t1.29: 
Gefügeaufnuhme von Glas VG 
98/12 mit Poren, V = 150x, un
geätzt, p = 2,26 Mg/m3 (Auf
triebsmethode), Querschliff. 
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Abb. 4.30: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Sb-Einlagerungen, 
V := 15Ux, ungeätzt, 5 Vol.% Sb 
(Nominalkonzentration), Längs
schliff. 

Abb. 4.31: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Sb-Einlagerungen, 
V = 150x, ungeätzt, 10 Vol.% Sb 
(N ominalkonzentration), Quer
schliff . 

Abb. 4.32: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Sb-Einlagerungen, 
V = 150x, ungeätzt, 20 Vol.% Sb 
(Nominalkonzentration), Längs
schliff. 
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i Abb. 4.33: 
Gefügeaufnahme von Glas VG 
98/12 mit Sb-Einlagerungen, 
V= 150x, ungeätzt, 30 Vol.% Sb 
(Nominalkonzentration), Längs
schliff. 

In den Aufnahmen 4.34 bis 4.39 ist die poröse krisla I Ii ne Keramik (eutektische 

Zusammensetzung des quasibinären Systems Ca'l'i03-'I'i02) abgebildet. Deut

lich zu erkennen ist mit zunehmender Porosität die Zunahme der relativ 

großen Poren. Dies ist durch die zusätzlich mit eingelagerten Polymerteilchen 

induzierte Porosität zu erklären, die zu größeren Poren als die der schon vor

handenen "Grundporosität" führte. Die Verteilung sowohl der "Grundporo

sität" wie auch der zusätzlich künstlich eingebrachten Porosität kann auf

grundvon mikroskopischen Betrachtungen als homogen bezeichnet werden. 

In den Aufnahmen 4.40 bis 4.43 schließlich ist das in der Keramikmatrix 

dispergierte Palladium als weiße Einlagerung zu erkennen. Obwohl der Anteil 

von Palladium in Abb. 4.43 schon relativ hoch ist, ergaben Kontaktstelleu

untersuchungen unter dem Mikroskop bei höheren Vergrößerungen keinen 

Hinweis auf ein Durchdringungsgefüge. 
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Abb. 4.34: 
Gefügeaufnahme von CaTiOg
TiOz (eut. Zusammensetzung) 
mit Poren, V = 150x, ungeätzt, 
p = 4,07 Mg/m3 (Auftriebs
methode), Längsschliff. 

Ahb. 4.35: 
Gefügeaufnahme von Ca'l'i0g
Ti02 (eut. Zusammensetzung) 
mit Poren, V = 150x, ungeätzt, 
p = 4,03 Mg/m3 (Auftriebs
methode), Querschliff. 

Abh. 4.36: 
Gefügeaufnahme von Ca'l'i03-
Ti02 (eui. Zusammensetzung) 
mit Poren, V = 150x, ungeätzt, 
p = 3,99 Mg/m3 (Auftriebs
methode), Querschliff. 



-84-

Abb. 4.37: 
Gefügeaufnahme von CaTi03-
Ti02 (eut. Zusammensetzung) 
mit Poren, V = 150x, ungeätzt, 
p = 3,95 Mg/m3 (Auftriebs
methode), Querschliff. 

Abb. 4.38: 
Gefügeaufnahme von CaTi03-
Ti02 (eut. Zusammensetzung) 
mit Poren, V = 150x, ungeätzt, 
p = 3,91 Mg/m3 (Auftriebs
methode), Querschliff. 

Abb.1.39: 
Gefügeaufnahme von CaTi03-
Ti02 (eut. Zusammensetzung) 
mitPoren, V= 150x, ungeätzt, 
p = 3,75 Mg/m3 (Auftriebs
methode), Querschliff. 
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Abb. 4.40: 
Gefügeaufnahme von CaTi03-
Ti02 (eut. Zusammensetzung) 
mitPd-Einlagerungen, V= 
150x, ungeätzt, 5 Vol.% Pd (No
minalkonzentration), Quer
schliff. 

Abb. 4.41: 
Gefügeaufnahme von CaTi03-
Ti02 (eut. Zusammensetzung) 
mitPd-Einlagerungen, V = 
150x, ungeä tzt, 10 V ol.% Pd (No
minalkonzentration), Quer
schliff. 

Abb. 4.42: 
Gefügeaufnahme von Ca'l'iOJ
'I'i02 (eut. Zusanunensetzung) 
mit Pd-Einlagerungen, V = 
150x, ungeätzt, 20 Vol.% Pd (No
minalkonzentration), Quer
schliff. 
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4.3.2 Quantitative Gefügeanalyse 

Abb. 4.43: 
Gefügeaufnahme von CaTi03-
Ti02 (eut. Zusammensetzung) 
mit Pd-Einlagerungen, V= 
150x, ungeätzt, 30 Vol.% Pd (No
minalkonzentration), Quer
schliff. 

Die Bestimmung der quantitativerfaßbaren Gefügefaktoren, d.h. 

-Konzentration 

-Form 

- Orientierung 

wurde mit Hilfe eines interaktiven Bildanalysesystems der Fa. Kontron 

durchgeführt. Es wurden von jeweils zwei Proben je ein Schliff längs und quer 

zur Belastungsrichtung bei der Herstellung untersucht Jede der Schnitt

ebenen wurde bei 200-facher Vergrößerung in l 6 aneinandergereihten Teil

feldern vermessen. Stichprobenartig wurden zusätzlich einige der Proben auch 

bei 100-facher und 500-facher Vergrößerung vermessen, um eventuelle Ein

flüsse des Vergrößerungsfaktors auf das Meßergebnis au::;zuschließen. Es 

zeigte sich, daß keine signifikante Veränderung der Meßwerte im Vergleich zu 

den Messungen mit 200-facher Vergrößerung auftraten. 

Aus den so gewonnenen Informationen an den zweidimensionalen 

Schliffflächen können nun über stereologische Gleichungen die räumlichen 

Gefügeparameter berechnet werden. 

Bei der Untersuchung der Proben mit metallischen Einschlüssen wurde zu

nächst der Anteil der metallischen Phase bestimmt, da der Kontrast zwischen 

Matrix und Dispergent so gut war, daß mit Hilfe elektronischer "Nachkon

trastierung" durch das Ibas-Bildanalysesystem eine ausreichende Unterschei

dung der Anteile durch das System gegeben war. Zur Bestimmung der 
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Porositätsanteile mußten sämtliche Probenschliffe zur besseren Kontrastie

rung mit Gold besputtert werden. Nur so war eine klare Differenzierung 

zwischen Matrix und Pore für das Bildanalysesystem möglich. 

In der ungenügenden Kontrastierung der Probenoberfläche liegt mithin einer 

der wesentlichsten Faktoren, die die Genauighl'iL der Mes:::;ung beeinflussen. 

Daneben machen sich aber auch optische und elektronische Einstellfehler be

merkbar, die ebenfalls die Genauigkeit eines Systems herabsetzen. Um sta 

tistische Meßfehler zu vermeiden, wurden an einer Probe mehrere Messungen 

durchgeführt und dadurch die statistische Streuung der Meßwerte relativ 

klein gehalten. Das eingesetzte Bildanalyse::.;ystem weist laut llerstelleranga 

beneinen statistischen Meßfehler in Höhe von ± 5% auf. 

Insgesamt, so ergab eine Untersuchung, kann eine Genauigkeit der Bildanaly

satoren von etwa ± 10% angenommen werden [145). 

In den folgenden Tabellen sind die gefügeanalytischen Daten der einzelnen 

Verbundwerkstoffe zusammengefaßt. 

Tab. 4.2: Quantitative Gefügeanalyse von Glas VG 98/12 mit Poren. 

Porosität 1%1 mittleres 

Orientie- räumliches 
Formfaktor rungsfaktor Achsen-

gravi- gefüge- verhältnis 
metrisch analytisch (z/x) 

2,3 2,1 113 113 1 

2,7 2,4 113 113 1 

4,2 3,9 113 113 1 

6,2 6,1 113 113 1 

6,5 6,6 113 113 1 

6,9 6,9 113 113 1 

10,0 10,9 113 113 1 

13,9 14,0 113 113 1 

14,6 15,9 113 113 1 



Tab. 4.3: Quantitative Gefügeanalyse von Glas VG 98/12 mit Antimoneinlagerungen. 

Antimon-
mittleres rä uml. 

Porosität Dichte Dichte Achsenver hält-
Anteil Form-
[Vol.%] [Vol.%] [Mf/m3] [Mg/m3] nis (z/x) 

faktor 
gefüge- gefüge- ge uge- gravi- (Antimon) 

analytisch analytisch analytisch metrisch Anti- Poren mon 

5,4 4,1 2,72 2,73 1 1 1/3 

10;3 4,1 2,93 2,93 1 1 1/3 

18,6 5,2 3,25 3,27 1 1 1/3 

26,7 6,5 3,57 3,62 1 1 1/3 

Orientie-Form-
faktor rungs-
(Poren) faktor 

(Antimon) 

1/3 1/3 

1/3 1/3 

1/3 1/3 

1/3 1/3 

Orientie-
rungs-
faktor 
(Poren) 

1/3 

1/3 

1/3 

1/3 00 
00 
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Tab. 4.4: Quantitative Gefügeanalyse von CaTiOg-Ti02-Eut. mit Poren. 

Porosität 1%1 mittleres 

Orientie- räumliches 
Formfaktor rungsfaktor Achsen-

gravi- gefüge- verhältnis 
metrisch analytisch (z/x) 

2,9 3,2 1/3 1/3 1 

3,8 4,2 1/3 11a 1 

4,9 5,4 1/3 1/3 1 

5,7 6,3 1/3 L/3 1 

6,7 7,1 1/3 113 1 

10,5 11,1 1/3 113 1 



Tab. 4.5: Quantitative Gefügeanalyse von CaTi03-Ti02-Eut. mit Palladiumeinlagerungen. 

mittl. gemess. räumliches 
Palladium-

Porosität Dichte Dichte Achsenverhältnis in Achsenverhältnis Form-
Anteil 

[Vol.%] [Mg/m3] [Mg/m3] der Ebene (alb) (zlx) faktor 
[Vol.%] 
gefüge-

gefüge- gefüge- gravi- (Palla-

analytisch 
analytisch analytisch metrisch Palla- Palla- dium) 

dium 
Poren 

dium 
Poren 

4,9 5,8 4,35 4,41 2,26 1 0,375 1 0,197 

9,7 6,1 4,73 4,71 2,25 1 0,375 1 0,197 

17,8 7,9 5,33 5,42 2,28 1 0,371 1 0,196 

30,8 8,6 6,38 6,14 2,23 1 0,379 1 0,198 
~- -----· ---- -

Orientie-
Form- rungs-
faktor faktor 

(Poren) (PaUa-
dium) 

113 1/3 

113 113 

1/3 1/3 

113 1/3 

Orientie-
rungs-
faktor 

(Poren) 

113 

1/3 

1/3 

1/3 CO 
0 
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4.4 Versuchsdurchführung und Ergebnisse 

4.4.1 Versuchsergebnisse der 'l'emperatul"leitfähigkeitsmessungen 

Die Bestimmung der Temperaturleitfähigkeit der Materialien ist mit der 

schon beschriebenen Laser-Flash-Methode durchgeführt worden. Dabei wur

den immer an jeweils zwei Proben mit den entsprechenden Volumenanteilen 

an Zweit- oder Drittphase zwei unabhängige Messungen vorgenommen. Im 

Hinblick auf mögliche weitere Arbeiten zum Thema der Thermoschock 

festigkeitsind Daten über einen Temperaturbereich von 293 K bis etwa 700 K 

erfaßt. Die Ergebnisse dieser Messungen sind in den folgenden Abbildungen 

graphisch dargestellt und die für die weiteren Bdmchtungcn relevanten 

Daten bei Raumtemperatur können den Tab. 4.6 bis 4.9 entnommen werden. 

Tab. 4.6: Temperaturleitfähigkeit von porösem Glas VG 98/12 bei RT. 

Porosität 
~K absolut l%1 K 

gravimetrisch (10-4 m2/sl (10-4 m2/sl 

2,5 0,00487 0,00004 

4,2 0,00456 0,00008 

6,3 0,00452 0,00006 

7,9 0,00464 0,00007 

10,0 0,00448 o,ooou:3 

13,1 0,00459 0,0001 () 

Tab. 4.7: Temperaturleitfähigkeit von Glas VG 98/12 mit 
Antimoneinlagerungen bei RT. 

Antimon 
IVol.%1 K ~K absolut 
gefüge- ll0-4 m2/sl I10-4m~/sl 

analytisch 

5,4 0,00588 U,OOOU8 

10,3 0,00641 0,00012 

18,6 0,00752 0,00003 

26,7 0,00971 U,00004 

~K 
l%1 

0,8 

1,8 

1,3 

1,5 

0,7 

2,2 

~K 
l%1 

1,4 

1,9 

0,4 

0,4 
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'l'ab. 4.8: Temperaturleitfähigkeit von porösem CaTi03-Ti02-
Eut. bei RT. 

Porosität LlK absolut LlK 
l%1 

K 

gravimetrisch l 10-4 m2/sl I 10-4 m2/sl l%1 

2,9 0,0185 0,0002 1,1 

3,8 0,0184 0,0003 1,6 

4,9 0,0178 O,OOOf) 2,8 

5,7 0,0181 0,0000 1 ,7 

6,7 0,0179 0,0003 1 '7 

10,5 0,0176 0,0001 0,6 

Tab. 4.9: Temperaturleitfähigkeit vun Cu'l'iU;i-'I'iO:!.-Eul. mit 
Palladiumeinlagerungen bei HT. 

PaJiadium 
IVol.%1 K LlK absolut LlK 
g·efüge- ll0-4m2/sl ll0-·1 m2/sl l%1 

analytisch 

4,9 0,0220 0,0002 0,9 

9,7 0,0235 0,000:3 I ,:3 

17,8 0,0304 0,0010 3,3 

30,8 0,0389 0,0019 4,9 

I 
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Abb. 4.44: Temperaturleitfähigkeit 
von VG 98/12 mit Poren 
(2,5% Porosität). 
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Abb. 4.46: 'I'emperaturleitfähigkeit 
von VG 98/12 mit Poren 
(6,3% Porosität). 
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Abb. 4.48: Temperaturleitfähigkeit 
von VG 98/]2 mitPoren 
(10,0% Porosität). 
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Abh. 4.'15: 'l'etnperntul'leitfähigkeit 
von VG 98112 mit Poren 
(4,2 °/o Porosität). 
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Abb. 4.47: Temperaturleitfähigkeit 
von VG 98/J 2 mit Poren 
(7,9% Porosität). 
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Abb. '1.4B: Temperaturleitfähigkeit 
von V G 98/l2 mit Poren 
(13,1% Porositüi). 
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Ab b. t1.50: 'l'empera tur Iei tfäh igkei t 
von VG 98/12 mit Anti
moneinlagerungen 
(5,4 Vol.% Sb). 
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A bb. 4.52: Temperaturleitfähigkeit 
von VG98112mitAnti
moneinlagerungen 
(18,6 Vol.% Sb). 
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Abb. 4.51: 'l'em!Jeraturleill'ühigkeit 
von VG 98/12 mitAnti
moneinlagerungen 
(10,3 Vol.% Sb). 
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Abb. 4.5a: 'l'emperattu·leitl'ühigkeit 
vun VG 9H/ 12 1ni t Anli
moneinlagerungen 
(26,7 Vol.% Sb). 
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Abb. 4.54: Temperaturleitfähigkeit 
von Ca'I'i03-'l'iOz-Eut. 
mit Poren (2,9% 
Porosität). 
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Abb. 4.56: Temperatu.\lei tfähi gkei t 
von Ca'l'i03-'l'i02-Eut. 
mit Poren (4,9% 
Porosität). 
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Abb. 4.58: Temperaturleitfähigkeit 
von CaTi03-TiOz-Eut. 
mit Poren (6,7% 
Porosität). 
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Abb. 4.55: Temperaturleitfähigkeit 
von CaTi03-'l'iOz-Eut. 
mit Poren (3,8% 
Porosität). 
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Temperaturleitfähigkeit 
von Ca'I'iO:~-Ti02-l~ut. 
mit Poren (5,7% 
Porosi U\t). 
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Abb. 4.59: Temperaturleitfähigkeit 
von Ca'l'i03-'l'i02-Eut. 
mit Poren (10,5% 
Porosität). 
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Temperaturleitfähigkeit 
von CaTi03-TiOz-Eut. 
mit Palladi umeinlage
rungen (17,8 Vol.% Pd). 
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Abb. 4.61: 
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Temperaturleitfähigkeit 
von CaTi03-TiOz-Eut. 
mit Palladiumeinlage
rungen (9,7 Vol.% Pd). 
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Abb. 4.63: Temperaturleitfähigkeit 
von CaTi03-TiOz-Eut. 
mit Palladiumeinlage
rungen (30,8 Vol.% Pd). 

Unter Berücksichtigung der an den porösen Proben gewonnenen Meßdaten 

können, mit Hilfe der auf die Temperaturleitfähigkeit modifizierten (Modell-) 

Gefüge-Eigenschaftsgleichung (Gl. 3.81), die entsprechenden Werte der 

porenfreien Matrix berechnet werden. So ergibt sich für VG 98/12 ein Wert von 

K = 4,77·10-7 m2/s mit einer Standardabweichung von s = 1,3·10-7 m2/s, 

während der Wert von CaTi03-Ti02-Eut. bei K = 1,86·10-6 m2/s mit s = 
0,04·10 ö m2/s liegt. Da in den Gleichungen zur Bestimmung der Thermo

schockfestigkeit lediglich die Raumtemperaturwerte zur Anwendung 

kommen, wird auf die entsprechenden Berechnungen der Werte bei höheren 

Temperaturen verzichtet. 

Der Verlauf der Temperaturleitfähigkeit der beiden Matrixwerkstoffe in 

Abhängigkeit von der Porosität wird, wie in den Abb. 4.64 und 4.65 deutlich zu 

erkennen, durch die Gefüge-Eigenschaftsgleichung sehr gut beschrieben. 
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(-) berechnet. 

'EIVl 
2,0 

...0 
I 

1,9 0 ....-...... 
I ::::.::::: 

-1- 1,8 
Q.J 
~ 
0'1 

..c. 
1, 7 :d 

'6--
-1-

Q.J __. 
'- 1, 6 :::J 

-1-
d 
'-
Q.J 
Cl.. 1,5 E 
Q.J 

1-

0 5 10 15 
Porosität P [ 0/o 1 
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Zur Berechnung der Temperaturleitfähigkeit der Materialien mit eingelager

ten Metallpartikeln wurde zunächst die Temperaturleitfähigkeit der porösen 

Matrix bestimmt und ausgehend von dieser schließlich der Wert des Verbund

werkstoffs. Die Temperaturleitfähigkeit der eingelagerten Metalle wurde 

unter Berücksichtigung von GI. 4.7 berechnet: 

A 
K= --

C • p 
p 

mit K = Temperaturleitfähigkeit 

II. =Wärmeleitfähigkeit 

Cp = spezifischeWärme 

p =Dichte. 

(4.7) 

In Tab. 4.10 sind die zur Berechnung von Wärme- bzw. Temperaturleitfähig

keit notwendigen Werte sämtlicher untersuchter Werkstoffe zusammengefaßt. 

Tab. 4.10: Zusammenfassung von thermophysikalischen Eigenschaften der 
in dieser Arbeit benutzten Werkstoffe (bei Raumtemperatur). 

'l'empera- spez. Wärmeleit-
Werkstoff turleit- Wärme cp Dichte p fähigkeit II. fähigkeit K IJ/gKJ 

1Mg/m3) IW/mKI II0-4m2/sl 

Vg 98/12 0,00477 0,83 (147] 2,60 1,03 

Ca'fi03-Ti02-Eut. 0,0186 0,702 [149]1) 4,19 [149] l) 5,47 

Antimon 0,176 0,21 [148] 6,68 [148] 24,3 [148] 

Palladium 0,247 o,24 r 1481 12,1 [149] 71,8 [1481 

I) berechnet aus den Werten für Ti02 und CaTi03 

Damit sind alle Größen, die zur Berechnung der Temperaturleitfähigkeit der 

Verbundwerkstoffe mit metallischen Einlagerungen in Abhängigkeit von der 

Konzentration der Dispergenten notwendig sind, bekannt. Diese Berechnung 

mit GI. ::1.81 führt zu den in Tab. 4.11 aufgelisteten Ergebnissen, wobei zu

nächst mit GI. 3.81 die effektive Wärmeleitfähigkeit der Verbundwerkstoffe 

bestimmt wurde und anschließend mit Hilfe der jeweils effektiven Dichte und 

effektiven spezifischen Wärme die effektive Temperaturleitfähigkeit be

rechnet wurde. 



Tab. 4.11: Vergleich zwischen den berechneten und gemessenen Werten der Temperaturleitfähigkeit der 
Verbundwerkstoffe mit metallischen Einlagerungen (Werte bei Raumtemperatur). 

Volumenanteil 
der metalli- Temperatur- Temperatur- ßKrelativ 

Matrixphase sehen Einlage- Ieitfähigkeit Kg Ieitfähigkeit Kb ßKabsolut ßK absolut 
rungen (gefüge- (gemessen) (berechnet) [10-4 m2/s] 

[~ analytisch) [10-4 m2/s] [10·4 m2/s] 
[Vol.%] 

VG98/12 +Sb 5,4 0,00588 0,00549 0,00039 6,6 

10,3 0,00641 0,00675 0,00034 5,3 

18,6 0,00752 0,00843 0,00091 12,1 

26,7 0,00971 0,0110 0,00129 13,3 

CaTi03-Ti02-Eut. +Pd 4,9 0,0219 0,0208 0,0011 5,1 

9,7 0,0235 0,0239 0,0004 1,7 

17,8 0,0304 0,0301 0,0003 1,0 

30,8 0.0389 0,0440 0,0051 13,1 
-- - - ·----

I 

CD 
CD 
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Daß die berechneten Werte von den experimentellen Ergebni:::>sen teilweise um 

mehr als 10% differieren, ist darauf zurückzuführen, daß die Volumenanteile 

der Dispergenten durch gefügeanalytische Betrachtungen gewonnen wurden 

(vgl. Kap. 4.3.2), wobei jeweils Porosität und Anteil an Metallphase separat 

bestimmt werden mußten. Unter Berücksichtigung der multiplikativen 

Verknüpfung der Genauigkeit jeder Einzelanalyse liegen gemessene und 

berechnete Werte durchaus im Rahmen der zu erwartenden Fehlergrenzen. 

4.4.2 Experimentelle Hestimmung des thermischen Ausdehnungs

verhaltens 

Die Messungen zum thermischen AusdehnungsverhalLen der Werkstoffe 

wurden an quaderförmigen Proben durchgeführt, deren Maße 3,5 x 4,5 x 24,72 

± 0,05 mm betrugen. Als Standardmaterial diente bei allen Messungen 

Saphir. Die Auf- und Abkühlgeschwindigkeit lag ebenfalb bei allen Versuchen 

bei 2 K/min. Jede Messung wurde unterteilt in dynamische und statische 

Zeitintervalle, d.h. es wurden jeweils nach Schritten von etwa 100 K Zeiten 

(180 Min) mit konstanter Temperatur zwischengeschaltet, die dem zu messen

den System erlauben sollten, sein thermodynamisches Gleichgewicht einzu

nehmen. Zur Auswertung selbst wurden ausschließlich die Daten der stati

schen Zeitintervalle herangezogen, während die Meßpunkte der dynamischen 

Zeitintervalle lediglich als Kontrollmöglichkeit genutzt wurden. DerTempera

turbereich, in dem die Versuche durchgeführt wurden, lag für alle unter

suchten Systeme zwischen R'I' und 600 K. 

Da die Porosität keinen Einfluß auf die thermische Ausdehnung von 

Materialien aufweist, konnten die Messungen an beiden Werkstoffsystemen 

mit eingelagerten Poren mit Proben beliebiger Porositüt durchgeführt werden. 

Sowohl von VG 98/12 + Poren als auch von Ca'l'i03-'l'i02-.Eut. + Poren wurde 

jeweils an zwei Proben das thermische Ausdehnungsverhalten bestimmt. Von 

den Proben mit metallischen Dispergenten wurden jeweils eine Probe mit 

minimaler und maximaler Einlagerung durchgemessen. Da die metallischen 

Einlagerungen so gewählt waren, daß ihr thermischer Ausdehnungskoeffi

zient etwa denmjenigen der Matrix entspricht, konnte allerdings davon ausge

gangen werden, daß weder die Messungen von minimaler und maximaler Kon

zentration der Metallpartikel zu signifkanten Unterschieden in den Meßergeb

nissen führen würden, noch daß der Wert des thermischen Ausdehnungs

koeffizienten der Werkstoffe mit metallischen Einlagerungen beträchtlich vom 
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Wert der reinen (porösen) Matrix abweicht. Inwieweit die Annahmen im 

Rahmen der durchgeführten Versuche bestäUgt wurden, zeigen die in Tab. 

4.12 aufgeführten Meßergebnisse. 

'l'ab. 4.12: Thermischer Ausdehnungskoeffizient Gth der untersuchten 
Systeme. 

Gth 
ßath 

ßath System absolut 110-6 1/K I 110-6 1/KI l%1 

V g 98/12 +Poren 10,22 0,10 1,0 

VG 98/12 + Antimon 10,38 0,10 1,0 

CaTi03-Ti02-Eut. + Poren 10,68 0,18 1,7 

CaTi03-1'i02-Eut. +Palladium 11,19 0,44 3,9 

4.4.3 Versuchsergebnisse der li~lastizitätsmodulmessungen 

Zur Bestimmung des E-Moduls wurden zylindrische Proben mit einer Höhe 

von ca. 15 mm und einem Durchmesser von 12 mm benutzt. Von jeder 

Einlagerungskonzentration der entsprechenden Verbundwerkstoffe standen 

zwei Proben zur Verfügung, die zwei unabhängigen Meßvorgängen unterzogen 

wurden. Während die Laufzeitmessungen der Longitudinalwellen bei keinem 

der Systeme Schwierigkeiten mit sich brachten, zeigte sich, daß eine Be

stimmung der Transversalwellenlaufzeit bei den Proben mit CaTi03-Ti02-

Eut.-Matrix nicht durchführbar war. Die Au::;wertung die::;cr Messungen 

erfolgte unter Zuhilfenahme einer mittleren Pobsonzahl von v = 0,25. Die 

Ergebnisse dieser Versuche sind, wie auch diejenigen der Pr·oben mit Glas

matrix in den folgenden Tabellen aus Messungen an Proben mit g·leicher 

Zusammensetzung unter Angabe der Standardabweichung dargestellt. 
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Tab. 4.13: Elastizitätsmodul von Glas V G ~)8/ I~ mi l Puren. 

Porosität l%1 E-Modul Sahsohlt Srelati v 
gravimetrisch [GPal IGPal l%1 

2,5 76,4 1,0 1,3 

4,2 74,5 0,8 1,1 

6,1 71,4 0,4 0,6 

7,9 68,8 0,4 0,6 

10,0 65,8 0,4 0,6 

13,9 59,1 3,1 5,3 

'l'ab. 4.14: Elastizitätsmodul von Glas VG 98112 mit Antimon
einlagerungen. 

Antimon 
LVol.%1 E-Modul Sabsolut Srelativ 
gefüge- IGPal IGPal 1%1 

analytisch 

5,4 74,2 0,3 0,4 

10,3 69,6 0,7 1,0 

18,6 65,5 0,3 0,5 

26,7 62,4 0,2 0,3 
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'l'ab. 4.15: Elastizitätsmodul von CaTi03-Ti02-Eut. mit Poren. 

Porosität[%] E-Modul Sabsolut Srelativ 
gravimetrisch [GPal [GPaJ [%1 

2,9 239,9 8,1 3,4 

3,8 238,9 1,3 0,5 

4,9 226,9 2,5 1,1 

5,7 223,9 6,3 2,8 

6,7 214,7 4,9 2,3 

10,5 202,8 3,6 1,8 

Tab. 4.16: Elastizitätsmodul von CaTi03-Ti02-Eut. mit 
Palladi umeinlagerungen. 

Palladium 
IVol.%1 E-Modul Sabsolut Srelativ 
gefüge- [GPal [GPa) 1%1 

analytisch 

4,9 241,3 4,6 1,9 

9,7 195,4 5,7 2,9 

17,8 183,8 11,7 6,7 

30,8 166,6 4,5 3,1 

Wie auch bei der Temperaturleitfähigkeit wurden auf der Basis sämtlicher 

Einzelmessungen an den porösen Proben die E-Modul-Werte der porenfreien 

Werkstoffe VG 98/12 und CaTi03-Ti02-Eut. unter Zuhilfenahme von Gl. 3.90 

berechnet. Für VG 98/12 ergab sich ein Wert von E = 87,9 GPa und eine 

Standardabweichung von s = 1,5 GPa für das nichtporöse Material. Der 

entsprechende Wert von CaTi03-Ti02-Eut. liegt bei E = 272,8 GPa und einer 

Standardabweichung von s = 6,3 GPa. In den Abb. 4.66 und 4.67 werden die 

experimentellen Ergebnisse dem mit Gl. 3.90 berechneten Verlauf gegen

übergestellt, wobei sich eine sehr gute Beschreibung der Abhängigkeit des E

Moduls von der Porosität durch die theoretische Kurve ergibt. 
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Abb. 4.66: Verlauf des E-Moduls von VG 98/12. in Abhängigkeit von der 
Porosität. 
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Analog zu der Vorgehensweise bei der Bestimmung der Temperatur

leitfähigkeit der Verbundwerkstoffe mit Metalleinlagerungen wurde auch im 

Falle des Elastizitätsmoduls zunächst der entsprechende Wert der porösen 

Matrix mit Gl. 3.90 berechnet und anschließend die Bestimmung der E-Moduli 

der Werkstoffe mit metallischen Dispergenten über Gl. 3.84 und 3.85 vorge

nommen, wobei dies im Falle von CaTi03-Ti02-Eut. mit Palladium

einlagerungen nur eine Näherung darstellen kann, da der Formfaktor Fo der 

Palladiumeinlagerungen * 1/3 ist. Für den vorliegenden Formfaktor existiert 

keine Gleichung, da Gl. (3.90) nur für den porösen, nicht aber für den 

Werkstoffmit zwei festen Phasen gilt. Dennoch weicht auch in diesem Fall das 

Ergebnis durch die Benutzung von Gl. 3.84 und 3.85 (sphärische 

Einlagerungen) nicht signifikant vom Meßwert ab. Es muß ebenfalls 

mitberücksichtigt werden, daß auch hier die Porosität und der Anteil an 

Metalldispergenten über die quantitative Gefügeanalyse erfolgte und schon 

allein durch den dabei auftretenden Fehler die Abweichung zwischen 

gemessenen und berechneten Werten erklärt werden kann. 

Die in die Berechnung eingehenden Materialdaten sind in Tab. 4.17 auf

gezeigt. Tab. 4.18 zeigt den Vergleich zwischen den berechneten und den 

gemessenen E-Modulwerten. 

Tab. 4.17: Materialdaten zur theoretischen Bestimmung 
des E-Moduls der in dieser Arbeit untersuchten 
Systeme mit metallischen Einlagerunen. 

Werkstoff E-Modul Poissonzahl [GPa] 

VG 98/12 87,9 0,23 

CaTi03-Ti02-Eut 272,8 0,25 

Antimon 56 [149] 0,33 [149] 

Palladium 123,4 [148] 0,39 [148] 



Tab. 4.18: Vergleich zwischen den berechneten und gemessenen Werten des E-Moduls der V erbundwerk
stoffe mit metallischen Einlagerungen. 

Volumenanteil ÄErelativ 
der metallischen E-Modul Er E-Modul Eb ÄE absolut ÄEabsolut Matrixphase Einlagerungen (gemessen (berechnet) [GPa] E (gefügeanalytisch) [GPa] [GPa] [%) [Vol.%] 

VG 98/12 +Sb 5,4 74,2 74,2 0 0 

10,3 69,6 73,3 3,7 5,3 

18,6 65,5 69,8 4,3 6,6 

26,7 62,4 66,7 4,3 6,9 

CaTi03-Ti02-Eut. +Pd 4,9 241,3 218,0 23,3 9,6 

9,7 195,4 211,3 15,9 8,1 

17,8 183,8 195,1 11,3 6,2 

30,8 156,6 180,6 14,0 8,4 
--· ---

,_. 
0 
cn 
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4.4.4 Versuchsergebnisse der Biegebruchfestigkeitsbestimmung 

Um eine relativ gesicherte Aussage über die Biegebruchfestigkeit der 

Materialien zu erhalten, sind vonjeder der untersuchten Zusammensetzungen 

mindestens 10 Proben durchgemessen worden. Die quaderförmigen Biege

bruchproben mit den Abmessungen 3,5 x 4,5 x 45 mm wurden dabei mit 2 N/sec 

belastet. Die Ergebnisse der einzelnen Messungen sind in den Tab. 4.19- 4.22 

aufgelistet. 

Tab. 4.19: Festigkeit von Glas VG 98/12 mit Poren. 

Porosität L%1 Rm Sabsolut Sn~lativ 
gravimetrisch IM Pa I tMPal 1%1 

1,3 54,2 7,3 13,5 

4,4 54,6 3,1 5,7 

7,0 44,5 3,5 7,9 

12,1 38,8 3,3 8,5 

16,0 36,2 2,6 7,2 

Tab. 4.20: Festigkeit von Glas VG 98/12 mit Antimoneinlagerungen. 

Antimon Porosität 
[Vol.%1 I Vol.%1 Rm Sabsolut Sa·elativ 
gefüge- gefüge- LMPal IMPal 1%1 

analytisch analytisch 

5,4 4,1 49,1 4,6 9,4 

10,3 4,1 52,3 3,6 6,9 

18,6 5,2 49,5 3,4 6,9 

26,7 6,5 46,3 5,2 11,2 
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Tab. 4.21: Festigkeit von CaTi03-Ti02-Eut. mit Poren. 

Porosität 1%1 Rm Sabsolut Sr·elativ 
gravimetrisch IMPal IM Pa I l%1 

2,9 115,5 6,7 5,8 

3,8 114,3 9,6 8,4 

5,7 112,2 11,0 9,8 

10,5 92,3 13,1 14,2 

'J'ab. 4.22: Festigkeit von CaTi03-Ti02-Eut. mit Palladiumeinlagerun
gen. 

Antimon Porosität 
lVoUfol IVoJ.%1 Rm Sausolut Srelativ 
gefüge- gefüge- IM Pa I IM Pa I l%1 

analytisch analytisch 

4,9 5,8 112,5 6,4 5,7 

9,7 6,1 106,7 5,3 5,0 

17,8 7,9 96,3 8,7 9,0 

30,8 8,6 97,4 6,2 6,4 

Zur Beschreibung des Verlaufs der Festigkeit der porösen Proben in 

Abhängigkeit von der Porenkonzentration ist der schon er·wähnte Ansatz (vgl. 

Kap. 3.2.3) 

mit 

l{ I' = I{ M (1 - p t m m 

RmP 

RmM 
p 

= Bruchfestigkeit des porösen Körpers 

= Bruchfestigkeit des porenfreien Matrixwerkstoffs 

= Porosität (0 :::; P :::; 1) 

n =empirisch zu bestimmende Größe (n 2 1) 

benutzt worden. 

(3.94) 

Die Auswertung von jeweils sämtlichen Meßdalen einer Konzentration ergab 

für das Glas VG 98/12 ein n von 2,79 und eine damit zu errechnende Größe der 

Festigkeit einer dichten Probe von RmM = 57,4 MPa. Für CaTi03-Ti02-Eut. 
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errechnete sich em n von 2,84. Der daraus resultierende Wert der Biege-

bruchfestigkeit einer dichten Probe liegt bei RmM = 128,0 MPa. Es zeigte sich, 

daß eine Beschreibung der Biegebruchfestigkeit der Proben mit metallischen 

Dispergenten ebenfalls gut durch Gl. 3.94 und den in den Proben 

vorzufindenden Porositäten möglich ist. D.h. daß auch das Festigkeitsverhal

ten der Proben mit Metalldispergenten allein durch die dort vorherrschende 

Porosität ausreichend gut beschrieben werden kann. Ausgehend von den 

jeweiligen Festigkeitswerten der dichten Matrixwerkstoffe wurde mit Hilfe 

der Methode der kleinsten Fehlerquadrate dieGrößenfür das entsprechende 

Material ermittelt. Diese Vergehensweise führte im Falle von VG 98/12 mit 

Antimoneinlagerungen zu n = 3,0 und für CaTi03-Ti02-Eut. mit Palladium

einlagerungen zu n = 2,97. 

Ein Vergleich zwischen berechneten und gemessenen Werten, wie er in den 

graphischen Darstellungen Abb. 4.68- 4.71 graphisch dargestellt wird, zeigt 

die gute Übereinstimmung. 

4.4.5 Versuchsergebnisse der 'l'hermoschockfostigkcitsmessungen 

Die Bestimmung der Thermoschockfesligkeit erfolgte an zylindrischen Proben 

mit einem Durchmesser von 12 mm und einer Höhe von ea. 15 mm, die an 

ihren Stirnflächen mit Bornitridscheibchen isoliert waren, um zu gewähr

leisten, daß der Wärmeentzug nur über die Mantelflächen stattfindet. Die 

Proben wurden in der dazu vorgesehenen Apparatur (vgl. Kap.) mit einer 

Geschwindigkeit von 5 K/min aufgeheizt und bei der entsprechenden End

temperatur über einen Zeitraum von 30 Min. zum völligen Temperatur

ausgleich belassen. Anschließend ist der Prüf1u\rper in Wasser auf 293 K 

abgeschreckt worden. Die benötigte Zeit der Probe vom Austritt aus dem Ofen 

bis zum völligen Eintauchen in das Kühlmedium betrug weniger als eine 

Sekunde. Zur Rißdetektion ist ein Farbeindringverfahren benutzt worden. 

Zusätzlich wurden sämtliche Proben unter einemAuflicht-und einem Stereo

mikroskop aufRisse untersucht. 

Führte die eingestelllte Temperaturdifferenz nicht zur Rißbildung, sind die 

Proben erneut auf eine Temperatur aufgeheizt worden, die 5 K über der vor

hergehenden Prüftemperatur lag. 
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Dieses Verfahren wurde solange fortgesetzt, bis die Probe schließlich 

Rißbildung zeigte. Die durch diese Temperatur bestimmte Temperatur

differenz ßT ist dann als ßTkrit bezeichnet worden. 

Von den Systemen VG 98/12 +Poren, VG 98/12 +Antimon und CaTi03-TiOz

Eut. + Poren sind von jeder Konzentration mindestens 10 Proben überprüft 

worden. Für das System CaTi03-TiOz-Eut. + Palladium ist die kritische 

Temperaturdifferenz ßTkrit an jeweils fünfProben pro Konzentration ermittelt 

worden. 

Um einen Einfluß von eventuell auftretenden Ermüdungserscheinungen nach 

einer gewissen Anzahl von Abschreckvorgängen an einer Probe zu erkennen, 

wurde an allen Systemen außer dem zuletzt genannten eine zusätzliche Über

prüfung vorgenommen. Dazu ist an jeweils einer Konzentration der Verbund

werkstoffe eine schon zuvor durchgeführte Meßreihe zur Bestimmung der 

kritischen Temperaturdifferenz ßTkrit in der Weise wiederholt worden, daß 

jede der insgesamt 10 zusätzlich untersuchten Proben pro Konzentration 

jeweils 10 mal von derselben Temperatur abgeschreckt wurde, bevor eine 

Erhöhung der Temperaturdifferenz um wie zuvor 5 K stattfand. Es zeigte sich, 

daß die ersten Ergebnisse im Rahmen der Meßgenauigkeit bei allen Systemen 

sehr gut reproduziert werden konnten, eventuelle Ermüdungseinflüsse 

wurden nicht festgestellt. 

Am Werkstoff VG 98/12 mit Poren wurden neben den spannungsfrei herge

stellten Proben auch durch Modifikation der Herstellung vorgespannte Form

körper (Aufbau von Druckspannungen im Außenbereich der Probe) unter

sucht. Wie zu erwarten, zeigte sich eine Verschiebung der gemessenen Tempe

raturdifferenzen in Richtung höherer Werte, je höher die Abkühlgeschwindig

keit be1 der Herstellung der Körper lag. Die einzelnen Ergebnisse dieser 

Messungen können in den Tab. 4.23 - 4.26 nachgelesen werden und sind in den 

Abb. 4. 72- 4. 75 graphisch dargestellt. 
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'l'ab. 4.23: Kritische Temperaturdifferenz von Glas VG 98/12 
(Abschrecken in Wasser mit 293 K) in Abhängigkeit 
von der Porosität (Abkühlgeschwindigkeit bei der 
Herstellung: 5 K/h). 

Porosität 6'1'krit Sabsolut St·elativ 
1%1 IKI IKI l%1 

1,7 77,5 5,8 7,5 

2,9 81,7 3,4 9,2 

4,8 82,2 7,2 8,8 

6,3 78,3 6,9 8,8 

7,2 77,3 3,4 4,4 

9,6 75,l 4,9 6,5 

12,4 71,8 5,0 6,6 

Tab. 4.24: Kritische Temperaturdifferenz von Glas VG 98/12 
(Abschrecken in Wasser mit 293 K) in Abhängigkeit 
von der Porosität (Abkühlgeschwindigkeit bei der 
Herstellung: 20 KJh). 

Porosität 6'1'kl'it Sabsolut Srelativ 
l%1 IKI IKI l%1 

1,7 82,5 5,0 6,1 

2,9 88,8 2,4 2,8 

4,8 90,2 2,4 2,7 

6,3 86,0 6,1 7,1 

7,2 85,5 2,8 3,3 

9,6 84,2 3,0 3,6 

12,4 83 4,2 5,1 
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'l'ab. 4.25: Kritische Temperaturdifferenz von Glas VG 98/12 
(Abschrecken in Wasser mit 293 K) in Abhängigkeit 
von der Porosität (Abkühlgeschwindigkeit bei der 
Herstellung: 50 K/h). 

Porosität ßTkrit Sabsolut Srelativ 
l%1 (K] [Kl [%J 

1,7 128,0 4,7 3,7 

2,9 145,8 5,7 3,9 

5,0 144,3 4,8 3,3 

6,2 132,1 9,6 7,3 

8,1 104,8 8,5 8,1 

13,8 87,2 6,6 7,6 

1'ab. 4.26: Kritische Temperaturdifferenz von Glas VG 98/12 
(Abschrecken in Wasser mit 293 K) in Abhängigkeit 
von der Porosität (Abkühlgeschwindigkeit bei der 
Herstellung::;:::;: 200 K/h). 

Porosität ß1'krit Sabsolut Srelativ 
l%1 [K] [K] [%J 

1,9 151,2 3,6 2,4 

3,5 168,0 6,5 3,9 

5,0 165,4 7,5 4,5 

6,2 157,0 7,4 4,7 

6,9 147,6 7,9 5,4 

10,0 147,4 3,9 2,7 

13,8 146,6 5,0 3,4 
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Abb. 4.72: Kritische 'Temperatur
differenz von Glas VG 
98/12 in Abhängigkeit 
von der Porosität (Ab
kühlgeschwindigkeit bei 
der Herstellung: 5 K/h). 

I!JO 

)'J!J 

1·111 

l'ltl 

l:'ll 

llll 

\lHI 

lJIJ 

11!1 

/II 

Abb. 4.73: Kritische Temperatur 
differenzvon Glas VG 
98/12 in Abhängigkeit 
von der Porosität (Ab
kühlgeschwindigkeit bei 
der Herstellung: 20 K/h). 

11111 

'?S 

;,< 1'111 •I 

c 

u 
llill 

J 
l'llJ 

~ 

c 

1·111 

> 
l-~-.I..-'---"--'----'---''----'----'--'-·--'--L--..L--1---' ~~_L_J __ L-~-'---'--L---'--L_J--L-~~~ 

IJ 111 II I;.~ J'J 14 I~~ II !I ltl 11 t:• l J l·l J', 

Puro~ität P 1"1..1 

Abb. 4.74: Kritische Temperatur
differenz von Glas VG 
98/12 in Abhängigkeit 
von der Porosität (Ab
kühlgeschwindigkeit bei 
der Herstellung: 50 K/h). 
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Abb. 4.74: Kritische 'Temperatur
differenz von Glas VG 
98/12 in Abhängigkeit 
von der Porosität 
(Abkühlgesch windigkei t 
bei der Herstellung = 
200 K/h). 
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Der Rißverlauf der nicht zu stark thermisch vorgespannten Gläser weist den 

typischen, durch Tangentialspannungen hervorgerufenen radialen Verlauf 

auf. Damit bestätigt sich der in der Literatur oft angeführte Sachverhalt, daß 

in erster Linie die Tangentialspannungen für das Versagen der Körper verant

wortlich sind. Für die im Rahmen der Herstellung sehr schnell abgekühlten 

Proben (- 200 K/h) zeigt sich allerdings ein anderer Rißver lauf. Nachdem der 

Riß kurze Zeit in radialer Richtung läuft verzweigt er sich in einem tangen

tialen Verlauf. D.h., daß nicht nur die Tangentialspannungen, sondern auch 

die ihrem Betrag nach kleineren Radialspannungen den Versagensfall mitbe

einflussen. Während in tangentialer Richtung zunächst die im Außenbereich 

der Proben vorherrschenden Druckspannungen abgebaut und anschließend 

Zugspannungen aufgebaut werden, erreichen die Radialspannungen schließ

lich einen so hohen Wert, daß sie das Versagen mitbeeinflussen. Dieses Phäno

men wird an den in den Abb. 4.76 und 4.77 aufgezeigten Schliffaufnahmen 

deutlich, die den charakteristischen Rißverlauf an den mit etwa 200 K/h abge

kühlten Proben im Vergleich zu dem Verlaufbei den anderen Chargen zeigt. 

' ' . 

''. 

Abb. 4.76: Charakteristischer Riß
verlauf der mit etwa 
200 K/h abgekühlten 
Glasproben (V = 5,3x). 

'" 

./' 

Abb. 4.77: Charakteristischer Riß
verlaufbei den nicht 
vorgespannten Glas
proben (V= 5,3x). 
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Die Bestimmung der Thermoschockfestigkeit der Glasproben mit eingelager

ten Antimonteilchen zeigte erwartungsgemäß einen Anstieg von LlTkrit mit 

zunehmender Konzentration. Allerdings macht sich daneben auch der Festig

keitsverlust durch den mit der Zunahme der Antimondispergenten direkt 

korrelierten Anstieg der Porosität bemerkbar, der einen noch größeren 

Anstieg von LlTkriL verhindert. Die einzelnen Ergebnisse dieser Messungen 

werden in Tab. 4.27 und in Abb. 4.78 dargestellt. 
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Tab. 4.27: Verlaufder Thermoschockfestigkeit von Glas VG 
98/12 mit Antimoneinlagerungen in Abhängigkeit von 
der Konzentration 

Antimon Ll 'I'Iui t Sausolut St·elativ 
IVol.%1 IKI IKI f%1 

5,4 87,1 6,7 7,7 

10,3 94,8 5,0 5,3 
' 

18,6 96,1 6,2 6,5 

26,7 102,5 7,6 7,4 
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Abb. ·1.78: Verlaufder kritischen Temperaturdifferenz von Glas VG 98/12 
mit AntimoneinJagerungen in Abhängigkeit von der Konzen
tration. 
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Der Verlauf der kritischen Temperaturdifferenz von Ca'l'i0:3-'l'iO~-Eut. mit 

Poren zeigt, wie Tab. 4.28 und Abb. 4.79 verdeutlichen, einen dem System Glas 

VG 98/12 mit Poren sehr ähnlichen Verlauf. Auch hier nimmt die kritische 

Temperaturdifferenz fl'I\.rit zunächst mit wachsender Porosität zu, um schließ

lich nach Durchlaufen eines Maximalwertes den in Arbeiten zur Porositätsab

hängigkeit der Thermoschockfestigkeit als typisch bezeichneten Abstieg zu 

verzeichnen. 

Ta h. ,1.:28: Verlauf der kritischen Temperaturdifferenz von CaTi0:3-
TiO~-Eutektikum in Abhängigkeit von der Konzen
tration. 

Porosität Ll'l'kl'i t Sabsolut Sr·elativ 
I (~·I IKI IKI l%1 

2,9 82,0 3,5 4,3 

3,8 84,6 5,4 6,4 

4,9 82,5 5,9 7,2 

5,7 81,5 4,1 5,0 

6,7 80,0 4,7 5,9 

10,5 78,5 4,7 6,0 

Der Anstieg· der kritischen Temperaturdifferenz von Ca'l'i03-Ti02-Eut. mit 

Palladiumeinlagerungen wird in Tab. 4.29 und Abb. 4.80 deutlich. 

Tab. 4.29: Verlauf der kritischen Temperaturdifferenz von CaTi03-
Ti02-Eutektikum mit Palladiumeinlagerungen in Ab
hängig·keit von der Konzentration. 

Palladium fl'l'kl'it Sabsolut Sr·elativ 
I V oJ.lfld IKI IKI 1%1 

4,9 91,3 8,4 9,2 

9,7 100,8 7,5 7,4 

17,8 109,6 9,2 8,4 

30,8 138,9 12,8 9,2 
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Abb. 4.79: Verlauf der kritischen Temperaturdifferenz von CaTi03-Ti02-
Eut. in Abhängigkeit von der Porosität. 
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4.4.6 Bestimmung der Abkühlrate 

Da zur theoretischen Beschreibung der Thermoschockfestigkeit mit den Gl. 

3.26, 3.27, 3.28 und 3.29 die Abkühlgeschwindigkeit bzw. der Wärmeüber

gangskoeffizient H bekannt sein muß, sind in eine an ihren Stirnflächen 

isolierten zylindrischen Glasprobe ( 0 = 23 mm) an vier verschiedenen 

Punkten Thermoelemente (NiC-Ni) eingebracht worden, um den Temperatur

verlauf im Probeninnern während des Abkühlvorgangs aufzunehmen. Auf der 

Grundlage des so erhaltenen Temperaturverlaufs wurde anschließend mit Gl. 

4.8 [84) und 4.9 [80) unter Variation der Abkühlgeschwindigkeit V 8 bzw. des 

Wärmeübergangskoeffizienten H der Abkühlvorgang solange simuliert, bis 

eine größtmögliche Übereinstimmung der theoretisch berechneten mit den im 

Experiment bestimmten Temperaturverläufe erreicht werden konnte. 
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ßn = Wurzel der Gleichung: ßn·Jt(ß0 ) = h·a·Jo(ß0 ) 

h = H/h. = relative Wärmeübergangszahl 

H = Wärmeübergangskoeffizeint 

A. = Wärmeleitfähigkeit 

Der so erhaltene Wert der Abkühlgeschwindigkeit beträgt Ve = 20 K/sec, 

derjenige des Wärmeübergangskoffizienten 4330 W/m2K. Ein Beispiel für die 

gute Übereinstimmung zwischen berechnetem und gemessenem Verlauf der 

Temperaturverteilung ist in Abb. 4.81 dargestellt. 
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Abb. 4.81: Vergleich zwischen berechneten und gemessenem Tempera
turverlauf(Gl. 4.2 mit Ve = 20 K/s; r/a = 0,04). 

Zur Überprüfung der so erhaltenen Werte wurde an jeweils einer Thermo

schockprobe jedes Systems über ein Thermoelement der Temperaturverlauf 

während eines Abschreckvorgangs in der Apparatur zur Bestimmung der 

Thermoschockfestigkeit gemessen und mit den zuvor berechneten Werten 

verglichen. Es zeigte sich, daß für alle Proben die berechneten gut mit den 

gemessenen Werten übereinstimmten. 
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5. Auswertung der experimentellen Ergeb
nisse zur Bestimmung der Thermoschock
festigkeit 

Die im Rahmen der experimentellen Messungen gewonnenen Eigenschafts

kenngrößen und deren Verlauf in Abhängigkeit von der Konzentration der 

Dispergenten, können nun zur Berechnung der Thermoschockfestigkeit heran

gezogen werden. Die für die jeweilige Konzentration der Einlagerungen 

berechneten Größen wurden zur numerischen Simulation der Thermoschock

experimente in die analytischen Lösungsansätze (Gl. 3.27 und GI. 3.29) 

eingesetzt und die theoretische Thermoschockfestigkeit bzw. kritische Tempe

raturdifferenz bestimmt. Der Vollständigkeit halber wurden außerdem auch 

die in der Literatur als ersten und zweiten Wärmespannungsparameter R1 

und R2 (Gl. 3.9 und Gl. 3.20) bezeichneten Näherungslösungen sowie der aus 

diesen Größen zusammengesetzte Ansatz von Buessem l72] (Gl. 3.23) mit aus

gewertet. Dies geschah nicht mit der Intention zu zeigen, daß diese Ansätze zur 

Beschreibung der Thermoschockfestigkeit nicht geeignet sind (vgl. dazu Kap. 

3.1.7), sondern vielmehr um zu überprüfen, inwieweit die Überlegungen 

zutreffen, die bei der Bestimmung der Grenzkurven der Thermoschockfestig

keit angestellt wurden, nämlich daß Gl. 3.23 wenigstens den qualitativen 

Verlauf der Thermoschockfestigkeit mehrphasiger Körper in Abhängigkeit 

von der Konzentration richtig wiedergibt. Die Ergebnisse dieser Unter

suchungen werden in den Tab. 5.1 bis 5.4 und den Abb. 5.1 bis 5.4 dargestellt. 

Daneben werden in den Abb. 5.5 bis 5.8 die gemessenen Werte der kritischen 

Temperaturdifferenz mit den Grenzkurven I. und Il. Ordnung verglichen; die 

geringfügige - theoretisch nicht erlaubte - Lage eines Meßpunktes unter der 

unteren Grenzkurve dürfte auf die o.g. zugrundliegenden vereinfachenden 

Annahmen zurückzuführen sein. 



Tab. 5.1: Vergleich zwischen berechneter und gemessener Thermoschockfestigkeit von VG 98/12 mit Poren. 

Berechnet 
Poro-
sität R1 R2 RTs RTs ö.Tkrit b.Tkrit Ö.Tkrit E K 1. Rm [%] 

[GPa] [10-4 [W/mK] [MPa] (GL 3.9) (Gl. 3.20) (Gl. 3.27) (Gl. 3.29) (GI. 3.23) (GI. 3.27) (GI. 3.29) 
m2/s] [K] [W/m] fMPa] [MPa] [K] [K] [K] 

0 87,9 0,00477 1,03 57,4 49,2 50,7 - - 80,7 75,4 69,9 

1,7 80,9 0,00473 1,00 54,7 51,0 51,0 54,3 57,2 82,9 78,1 73,3 

2,9 77,9 0,00470 0,99 52,9 51,2 50,7 55,8 57,5 83,0 77,5 73,6 

4,8 73,9 0,00465 0,96 50,0 51,1 49,1 53,3 54,9 82,1 77,2 73,0 

6,3 71,1 0,00462 0.93 47,9 50,8 47,2 49,1 50,9 80,8 76,4 72,5 

7,2 69,5 0,00460 0,92 563,6 50,5 46,5 47,4 49,3 80,1 76,0 72,1 

9,6 65,6 0,00454 0,89 43,3 49,7 44,2 44,0 45,8 78,0 74,4 70,4 

12,4 61,5 0,00446 0,84 39,7 48,6 40,8 39,8 41,4 75,0 71,6 68,3 

15 57,9 0,00440 0,81 36,5 47,5 38,5 - - 72,5 69,5 65,9 

b. Tkrit 
[K] 

-

77,5 

81,7 

82,2 

78,3 

77,3 

75,6 

71,8 

-

,..... 
~ 
~ 



Tab. 5.2: Vergleich zwischen berechneter und gemessener Thermoschockfestigkeit von VG 98/12 mit Antimoneinlagerungen. 

Berechnet 
Poro- Anti-
sität mon R1 R2 RTs RTs ~Tkrit ~Tkrit ~Tkrit E K 1 Rm [Vol.%] [Vol.%] [10-4 (GI. 3.9) (GI. 3.20) (GI. 3.27) (GI. 3.29) (GI. 3.23) (GI. 3.27) (Gl. 3.29) [GPa] rn2/s] [W/rnK] [MPa] [K] [W/rn] [MPa] [l\'1Pa] [K] [K] [K] 

0 0 87,9 0,00477 1,03 57,4 49,2 50,7 - - 80,7 75,4 69,9 

4,1 5,4 74,2 0,00549 1,12 50,6 50,6 56,7 55,7 56,4 85,2 79,2 75,5 

4,1 10,3 73,3 0,00676 1,29 50,6 51,2 66,0 57,1 56,0 90,2 84,0 82,4 

5,2 18,6 69,8 0,00842 1,62 48,9 52,0 84,2 52,3 51,7 98,8 89,8 92,4 

6.5 26,7 66,7 0,0113 2,09 46,9 52,2 109,1 49,8 44,6 108,1 96,6 112,1 

~Tkrit 
[K] 

-

87,1 

94,8 

96,1 

102,5 
...... 
1'-:l 
w 



Tab. 5.3: Vergleich zwischen berechneter und gemessener Thermoschockfestigkeit von CaTi03-Ti02-Eut. mit Poren. 

Berechnet 
Poro-
sität R1 R2 RTs RTs .6. Tkrit 6.Tkrit 6.Tkrit E K 1 Rm [%] [10-4 (GI. 3.9) (GI. 3.20) (Gl. 3.27) (GI. 3.29) (Gl. 3.23) (Gl. 3.27) (Gl. 3.29) [GPa] m2/s] [W/mK] [MPa] 

fK) [W/m] [MPa] [MPa] [K] [K] [K] 

0 272,8 0,0186 5,47 128,0 33,0 180,5 - - 94,6 86,1 73,5 

2,9 241,6 0,0183 5,23 117,7 34,2 178,9 111,0 120,7 96,7 87,0 77,9 

3,8 235,5 0,0182 5,16 114,7 34,2 176,5 110,4 119,8 96,2 87,9 77,4 

4,9 228,6 0,0181 5,07 111,0 34,1 172,9 106,1 115,1 95,3 86,3 76,8 

5,7 223,9 0,0181 5,01 108,4 34,0 170,3 102,8 112,3 94,6 85,6 76,0 

6,7 218,4 0,0180 4,93 105,1 33,8 166,6 99,6 108,8 93,6 84,4 74,8 

10,5 199,3 0,0176 4,63 93,4 32,9 152,3 91,4 99,4 89,1 80,2 69,8 

15 179,6 0,0172 4,29 80,7 31,5 135,1 - - 83,1 74,5 63,7 

.6. Tkrit 
[K] 

-

82,0 

84,6 

82,5 

81,5 

80,0 

78,5 

-

~ 

tv 
~ 



Tab. 5.4: Vergleich zwischen berechneter und gemessener Thermoschockfestigkeit von CaTi03-Ti02-Eut. mit Palladium
einlagerungen. 

Berechnet 

Poro- Palla-
sität dium R1 R2 RTs RTs ßTkrit !.l Tkrit ßTkrit E K 1. Rm [Vol.%] [Vol. %] 

[GPa] 
[10-4 

[W/mK] [MPa] (GI. 3.9) (GI. 3.20) (GI. 3.27) (GI. 3.29) (Gl. 3.23) (GI. 3.27) (GI. 3.29) 
m2/s] [K] [W/m] [MPa] [MPa] [K] [K] [K] 

0 0 272,8 0,0186 5,47 128,0 33,0 180,5 - - 94,7 86,1 73,5 

5,8 4,9 218,0 0,0208 5,78 107,2 33,0 190,5 110,9 111,5 96,5 88,3 83,2 

6,1 9,7 211,3 0,0239 6,64 106,2 33,7 223,7 111,4 102,3 103,8 96,1 115,0 

7,9 17,8 195,1 0,0301 8,27 100,2 34,4 284,7 100,7 81,2 115,8 109,0 00 

8,6 30,8 180,6 0,0440 12,13 98,0 36,4 441,2 96,2 54,7 145,7 141,6 00 

'--- --- - ···-· ··- ···- --- --- ··-···- - ··- ··-·- ------- L______-~---~-- L__ _____ ·- ------ -···-·-···------ -------------- L_ ---- -- -

ßTkrit 
[K] 

-

91,3 

100,8 

109,6 

138,9 
- ··- ··- --

t-' 
K> 
01 
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Abb. 5.5: Untere Grenzkurven I.(-) und II. (---)Ordnung von ~Tkrit von 
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Es zeigt sich, daß die mit Hilfe des Modellkonzepts berechneten Werte den 

Verlauf der Thermoschockfestigkeit recht gut beschreiben. Lediglich der 

Ansatz von Mazilu [84] ergibt für das System CaTi03-TiOz-Eutektikum mit 

Palladiumeinlagerungen kein vernünftiges Ergebnis. Dies ist darauf zurück

zuführen, daß das zumindest theoretische Verhältnis der einzelnen in die 

Berechnung eingehenden Kenngrößen so gut ist, daß bei einer konstanten 

Abkühlrate von 20 KJs eine Übereinstimmung zwischen berechneten und 

gemessenen Daten nicht mehr möglich ist. Zur Ausbildung von entsprechend 

hohen Spannungen nach dem für konstante Abkühlgeschwindigkeiten konzi

pierten Ansatz von Mazilu [84] wäre eine wesentlich höhere Abkühl

geschwindigkeit notwendig als sie in der Realität vorliegt. Darüber hinaus 

ergibt sich beim Abschrecken in Wasser natürlich keine konstante Ab

kühlung, so daß auch darin eine Einschränkung der Anwendungs

möglichkeiten zu sehen ist. 

Da bei der Herleitung aller Ansätze letztendlich vereinfachende Annahmen 

getroffen wurden, ist ein systematischer Fehler in Richtung zu hoher oder zu 

niedriger Werte durchaus erklärlich. Unter der Berücksichtigung der Fehler, 

die bei der Messung jeder einzelnen Eigenschaftskenngröße gemacht wurden 

und der Tatsache, daß zur Beschreibung des Verlaufs der Eigenschafts

kenngrößen in Abhängigkeit von der Konzentration ebenfalls ein "Modell" 

zum Einsatz kam, muß das Ergebnis der theoretischen Berechnungen als 

äußerst zufriedenstellend angesehen werden. 

Dies gilt auch, wie die Auswertungen der Experimente eindeutig zeigen, für 

den Ansatz von Buessem [72] (Gl. 3.23). Die auf diesem Ansatz aufbauenden 

Berechnungen zur Bestimmung der Grenzkurven I. und II. Ordnung zeigen 

ebenfalls eine gute Übereinstimmung mit den gemessenen Thermoschock

werten. Die Wärmespannungsparameter R1 und Rz alleine dagegen sind zur 

Berechnung der Thermoschockfestigkeit bzw. der kritischen Temperatur

differenz nicht geeignet. 
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6. Zusammenfassung 

Das Ziel der vorgelegten Arbeit war der Versuch emer theoretischen Vor

hersage des Verhaltens mehrphasiger spröder Materialien im veränderlichen 

Temperaturfeld (Thermoschockfestigkeit) und deren experimentelle Be

stätigung. 

Eine zunächst durchgeführte Literaturrecherche über experimentelle und 

theoretische Methoden zur Bestimmung der Thermoschockfestigkeit sowie 

über die Thermoschockfestigkeit mehrphasiger Werkstoffe ergab zusammen 

gefaßt folgendes Ergebnis: 

1) Es existiert eine sehr große Anzahl von experimentellen Methoden zur 

Bestimmung der Thermoschockfestigkeit. Dies hat natürlich zur Folge, daß 

sich, wenn ein Körper gleicher Form und gleicher geometrischer Ab

messungen um eine vorgegebenen Temperaturdifferenz Ll'l' abgeschreckt 

wird, nicht notwendigerweise bei allen Verfahren dasselbe Ergebnis ergibt. 

Das Abkühlmedium und dessen Temperatur beeinflussen den Wärme

übergang und damit die thermisch induzierte Belastung des Materials sehr 

stark. Ein weiterer kritischer Punkt ist in der Art und Weise des Proben

transport vom Ofen zum Abkühlmedium zu sehen. Die Zeitdauer und der 

damit verbundene Temperaturverlust der Probe können ebenfalls zu unter 

schiedlichen Ergebnissen führen. 

2) Die Methoden zur theoretischen Beschreibung der Thermoschockfestigkeit 

sind wesentlich überschaubarer als die experimentellen Methoden. Neben 

Ansätzen zur Bestimmung der Thermoschockfestigkeit, die lediglich in der 

Lage sind das qualitative Verhalten der Thermoschockfestigkeit zu be

schreiben, existieren auch Ansätze, aus denen quantitativ vernünftige 

Ergebnisse resultieren und die daher in der vorliegenden Arbeit auch zur 

Anwendung kamen. 

3) Zur Thermoschockfestigkeit mehrphasiger Werkstoffe war in der Literatur 

nicht allzuviel beschrieben. Von diesen wenigen Artikeln beziehen sich die 

meisten auf den Einfluß der Porosität auf die Thermoschockfestigkeit, 

wobei verschiedene Autoren auch zu unterschiedlichen Erg·ebnissen kamen 

und daher anhand dieser Arbeiten keine abgesicherte Aussage über den 

Porositätseinfluß möglich war. Der Einfluß einer zweiten, festen Phase 
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wurde in emer weiteren Arbeit behandelt, wobei jedoch die Überein

stimmung zwischen theoretischen und praktischen Ergebnissen als nicht 

sehr befriedigend angesehen werden kann. 

Die Kriterien zur Beurteilung der Thermoschockfestigkeit, einer aus verschie

denen physikalischen Eigenschaften zusammengesetzten technischen Kenn

größe, hängt neben den Thermoschockbedingungen und der Geometrie des 

Probenkörpers besonders von dessen Materialeigenschaften ab. 

Die Materialeigenschaften von zweiphasigen Verbundwerkstoffen wiederum 

sind abhängig von den Eigenschaftsgrößen, der Konzentration der beiden 

Phasen und vom Gefügeaufbau des Werkstoffs. Die effektive Eigenschaft eines 

solchen zweiphasigen Verbundwerkstoffs kann unter Berücksichtigung der 

Mittelwerts- und Kontinuumprämisse und der Kenntnis der Gefügeparameter 

-Konzentration 

-Form und 

-Orientierung 

der durch Rotationselliposide angenäherten suspendierten Einlagerungs

partikel mit Hilfe des Modellkonzepts berechnet werden. 

Darauf aufbauend wurde der konzentrationsabhängige Verlauf der die 

Thermoschockfestigkeit beschreibenden Eigenschaften: 

-Temperatur- bzw. Wärmeleitfähigkeit 

-thermischer Ausdehungskoeffizient 

-Elastizitätsmodul 

- Bruchfestigkeit 

an pulvertechnologisch hergestellten porösen amorphen und kristallinen 

Keramiken sowie an Cermets im Experiment bestimmt und, soweit möglich, 

mit dem aus dem Modellkonzept theoretisch berechneten Verlauf verglichen. 

Es zeigte sich, daß das Modellkonzept zur Beschreibung solcher Gefüge

Eigenschaftskorrelationen sehr gut anwendbar ist. Unter Zugrundelegung der 

theoretischen Beschreibung des jeweiligen Eigenschaftsverlaufs in Abhängig

keit von der Konzentration der Einlagerungsphase durch das Modellkonzept 

und verschiedenen, zur quantitativen Berechnung der Thermoschockfestigkeit 
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geeigneten Ansätzen, wurde anschließend der Verlauf der Thermoschock

festigkeitsowie der zugehörigen kritischen Temperaturdifferenz als Funktion 

der Konzentration des Dispergenten berechnet. 

Zuvor schon waren Thermoschockversuche durch Abschrecken von zylindri

schen Proben in Wasser durchgeführt und so die kritische Temperaturdifferenz 

bestimmt worden. Die Probenzylinder waren an den Stirnseiten thermisch 

isoliert, wodurch die für die Berechnungen notwendige Bedingung eines 

unendlich langen Zylinders simuliert wurde. Es zeigte sich, daß die im Versuch 

erhaltenen kritischen Temperaturdifferenzen im Rahmen der Meßgenauigkeit 

sehr gut mit den theoretisch errechneten Werten übereinstimmten, d.h. die 

letztendlich für das Versagen verantwortlichen maximalen Tangential

spannungen an der Zylindermanteloberfläche waren nahezu identisch mit den 

für die entsprechenden Konzentrationen bestimmten Bruchfestigkeiten. 

Lediglich der für eine konstante Abkühlrate konzipierte analytische Ansatz 

wies im Falle der Proben der eutektischen Zusammensetzung des quasibinären 

Systems Ca'l'i03-Ti02 mit Palladiumeinlagerungen bei höherer Dispergenten

konzentration eine Diskrepanz zwischen berechnetem und gemessenem Wert 

der Thermoschockfestigkeit auf. Das Verhältnis der in die Berechnung 

eingehenden Eigenschaftskenngrößen erwies sich (theoretisch) als so günstig, 

daß die numerische Simulation des Thermoschockversuchs bei gegebener 

Abkühlrate nicht zum Versagen führte. Eine Tatsache, die im Experiment 

allerdings widerlegt wurde. 

Die Auswertung der Versuche mit Hilfe des physikalisch fundamentaleren 

Grenzwertkonzepts ergab ebenfalls eine gute Übereinstimmung zwischen 

Theorie und Experiment, wobei hier allerdings die Einschränkung gilt, daß für 

die porösen Werkstoffe nur untere Grenzkurven angegeben werden können. 

Der Rißverlauf stellt sich bei sämtlichen untersuchten Systemen gleich dar, 

nämlich in radialer Richtung quer durch die Probe. Lediglich bei den sehr 

stark thermisch vorgespannten porösen Glasproben war ein Abzweigen des 

Risses nach kurzem Verlauf in radialer Richtung in einen tangentialen Ver

lauf zu beobachten. Die so gebildete wesentlich größere Rißoberfläche läßt 

darauf schließen, daß in diesen Proben mehr elastische Energie gespeichert 

war, die zur Bildung neuer Oberflächen genutzt werden konnte. 
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Untersuchungen an den kristallinen Proben der eutektischen Zusammen

setzung des quasibinären Systems CaTi03-Ti02 ergaben weder für die porösen 

noch für die Körper mit Palladiumeinlagerungen einen bevorzugten trans

oder interkristallinen Bruch. Da die Herstellungsbedingungen für alle diese 

Proben identisch waren, konnte auf eine zusätzliche Untersuchung über den 

Einfluß der Korngröße aufdie Thermoschockfestigkeit verzichtet werden. 

Als Resumee ergaben die Untersuchungen, daß unter Anwendung der ent

sprechenden Ansätze zur Bestimmung der Thermoschockfestigkeit mehr

phasiger Werkstoffe der konzentrationsabhängige Verlauf der Thermoschock

festigkeit sowohl mit dem Grenzwertkonzept, insbesondere aber mit dem 

Modellkonzept im Rahmen der entsprechenden Fehlergrenzen zu sehr guten 

Übereinstimmungen zwischen theoretischen und experimentell ermittelten 

Ergebnissen führte. Dies ist neben den zuverlässigen Lösungsansätzen zur 

Bestimmung thermisch induzierter Spannungen bzw. kriUschen Temperatur

differenzen vor allem auf die sehr gute Beschreibung des Eigenschaftsverlaufs 

zweiphasiger Werkstoffe in Abhängigkeit vom Anteil der eingelagerten Phase 

durch das Modellkonzept zurückzuführen. Es wäre für weitere Arbeiten auf 

diesem Gebiet wünschenswert, wenn nicht nur der bis jetzt zwar für alle 

möglichen durch Rotationselllipsoide beschreibbare Formen und beliebigen 

Orientierungswinkeln der eingelagerten Poren zur angelegten Kraft gültige 

Zusammenhang zwischen Gefügestrutkur und Elastizitätsmodul auf Werk

stoffe mit festen Einlagerungen erweitert würde, sondern auch ein Konzept für 

die Abhängigkeit der Festigkeit von Porosität bzw. festen Dispergenten zur 

Verfügung stände. Dann nämlich wäre es möglich, ausgehend von den 

jeweiligen Eigenschaften der entsprechenden Phasen allein auf der Grundlage 

meßbarer Gefügedaten im Rahmen stereologischer Untersuchungen die 

Thermoschockfestigkeit theoretisch vorherzusagen, ohne, wie in der vorliegen

den Arbeit etwa für die Festigkeit durchgeführt, auf empirische Verlaufs

beschreibungen zurückgreifen zu müssen. 

Daneben erscheint eine Untersuchung im Hinblick auf maximale Thermo

schockfestigkeit poröser Keramiken mit Metalleinschlüssen in den Poren 

(ohne Phasenhaftung) interessant, da auf diesem Weg zwar auch die Festig

keit, vor allem aber der Elastizitätsmodul mit anwachsender Porosität relativ 

schnell erniedrigt werden, während die Temperatur- bzw. Wärmeleitfähigkeit 

im Vergleich zum rein porösen Werkstoffwesentlich langsamer abnimmt. 
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Anhang I 

Bestimmung der radialen und tangentialen Verzerrung er und f.:T zur 

Berechnung von Gleichungen 3.28 und 3.29. 
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= Abkühlgeschwindigkeit 

= radiale Verzerrung 

= tangentiale Verzerrung 

= Poissonzahl 

= linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient 

= Temperaturleitfähigkeit 

= Radialkoordinate 

= Aussenradius 

= Besselfunktion Nullterund Erster Ordnung 

( ~ll) K -; (l-L) 

. r 

(1.4) 

= Nullstellen der Desseifunktion Nullterund Erster Ordnung 


