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Zusammenfassung

Es wurde das Thermoschockverhalten verschiedener Keramiken untersucht, die
in Kernreaktoren verwendet werden bzw. fur den Einsatz in zukinftigen
Fusionsreaktoren vorgesehen sind. Die Thermoschockbeanspruchung erfolgte
durch Eintauchen von Tabletten in ein Bad flissigen Metalls, normalerweise
Zinn. Der Aufheizversuch von Raumtemperatur war die bevorzugte Testmethode.
Die gemessenen kritischen Temperaturdifferenzen werden mit dem
Wérmespannungsparameter R verglichen und zur Berechnung der Spannungen in
den Tabletten benutzt. Im allgemeinen besteht eine befriedigende
Ubereinstimmung zwischen der berechneten maximalen Zugspannung und der

Biegebruchfestigkeit, insbesondere bei den Oxiden.

Thermal Shock Behaviour of Ceramic Materials Used in Nuclear

Fission and Fusion Technology

Abstract

The thermal shock behaviour of wvarious ceramics used in nuclear fission
reactors and provided for application in fusion reactors were investigated.
The thermal shock tests were carried out by dipping pellets into a bath of
liquid metal, usually tin. The heating up test from room temperature was
the preferred test method. The measured critical temperature differences
are compared with the thermal shock resistance parameter R and are used to
calculate the stresses in the pellets. Generally there is a reasonable
agreement between the calculated maximum tensile stress and the ultimate

bending strength, especially for oxides.
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1 Einleitung

Keramische Materialien spielen sowohl in der Kernspaltungs- als auch in der
Kernfusionstechnik eine auBerordentlich wichtige Rolle. In Kernreaktoren
werden U092 und U,Pu-Mischoxid als Brennstoffe und B4C als Absorbermaterial
benutzt. In zukinftigen Fusionsreaktoren ist an den Einsatz keramischer
Lithiumverbindungen als Brutmaterial fir das erforderliche Tritium
gedacht. Ferner werden in verschiedenen Bereichen eines Fusionsreaktors
keramische Werkstoffe als Struktur- und Isolatormaterialien benétigt. Zum
Schutz der ersten Wand ist SiC neben Graphit in der Diskussion. Als
Isolatoren wund Fenstermaterialien fur die Mikrowellenheizung des
Fusionsplasmas kommen u.a. Al903 und AIN in Betracht. In allen Fillen
treten in diesen Materialien unter Betriebsbedingungen mehr oder minder
hohe thermische Spannungen infolge von Temperaturgradienten unter
stationdren und transienten Bedingungen auf. Die Kenntnis des
Materialverhaltens unter thermischer Beanspruchung ist deshalb von groBer
Wichtigkeit. Geeignete Charakterisierungsmerkmale sind die Thermoschock-
und Temperaturwechselbestandigkeit.

Unter Thermoschock wird eine einmalige schroffe Temperaturbeanspruchung
einer Probe verstanden. Als MaBzahl fir die Thermoschockbestdndigkeit eines
Werkstoffes wird die Differenz zwischen den Temperaturen des Pridflings und
des  Abschreckmediums angegeben, bei der unter den  gegebenen
Versuchsbedingungen Rifbildung erfolgt (kritische Temperaturdifferenz
ATkyit). 2Zur Prifung der Temperaturwechselbestdndigkeit wird der Werkstoff
zyklischen Temperaturbeanspruchungen unterworfen. Als MaBzahl wird im
allgemeinen die Anzahl der Temperaturwechselzyklen bis zur RiBbildung
angegeben oder es werden Angaben Uber die Werkstoffschiddigung nach einer
bestimmten Anzahl von Temperaturwechseln gemacht. Eine Normung oder
Standardisierung zur Bestimmung der Thermoschockbestidndigkeit gibt es
nicht. Lediglich zur Bestimmung der Temperaturwechselbestidndigkeit
feuerfester Steine gibt es einige nationale Normen.

Zur Thermoschockbestidndigkeit liegen im Institut far Material- und
Festkorperforschung (IMF) umfangreiche experimentelle Ergebnisse vor,
insbesondere an Tabletten; denn Tabletten sind die am hdufigsten verwendete
Form von Brenn- und Brutstoffen in Kernreaktoren. Auch fdr Lithiumkeramik
als Brutmaterial in Fusionsreaktoren ist die Tablettenform eine mogliche
Variante. ' Die Tabletten werden stets in metallische Hullrohre
eingeschlossen. Die thermische Beanspruchung der Tabletten fthrt =zu
Spannungen und zur Bildung von Rissen. Diese haben einen nachteiligen
Einflufl auf das Betriebsverhalten des Stabes. Sie bewirken oder erhéhen die
mechanische Wechselwirkung zwischen Keramik und Metallhiille, indem sie die
Verschiebung einzelner Tablettenbruchstiicke erméglichen. Hierbei kénnen
hohe lokale Spannungen entstehen, die lebensdauerbegrenzend fur den Stab

sein kénnen.

Auch unter allgemeinen Gesichtspunkten erwies sich die Tablettenform von
Priflingen als ginstig, besonders hinsichtlich der Spannungsverteilung und
ihrer Berechnung. Ziel dieses Berichts ist die Darstellung und Diskussion
der bisher vorliegenden experimentellen Ergebnisse zZuy
Thermoschockbestdndigkeit der verschiedenen Materialien.



2 Experimentelles

2.1 Untersuchte Materialien

Unabhingig vom Anwendungsgebiet oder der =zeitlichen Folge der
Untersuchungen wurde fir die Darstellung der Ergebnisse folgende
Reihenfolge der Materialien gewdhlt: Oxidkeramik, Karbide wund AIN.
Innerhalb dieser Gruppen wurde die Reihenfolge nach dem Umfang der
durchgefihrten Untersuchungen festgelegt.

| 3] i1

Al503

Al903 wird in Fusionsreaktoren als Fenstermaterial fur die Einstrahlung von
Mikrowellen in das Plasma vorgesehen. Im folgenden wird eine kurze
Ubersicht (ber die untersuchten Alp03-Sorten und ihre mechanischen
Eigenschaften gegeben.

Al903 (99,5) - AL23

Hersteller: Friedrichsfeld GmbH, Mannheim
Von diesem Material standen mehrere Chargen zur Verfiigung:

Charge|Durchm.xHéhe|Dichte|KorngroBe |[Biegebruchf.[E-Modul | Poisson-
mm %*TD um MPa 1) GPa zahl
I 10x10 98,3 8 205 + 25 378 + 110,25 + 0,01
II 11,5x%18 97,9 18 - 375 + 310,22 + 0,01
I1I 6x10 98,2 15 - 354 + 210,25 + 0,01

Al903 (99,9) - Bio-Al903

Hersteller: Friedrichsfeld GmbH, Mannheim
Tablettendurchmesser: 13 und 10 mm

Tablettenhohe: 10 mm

Dichte: 98,3% TD

Mittlere KorngréBe: 1 pm

Biegebruchfestigkeit: 301 + 58 MPa, Weibullmodul: 5,0 1)
E-Modul: 374 + 5 GPa

Poissonzahl: 0,22 + 0,01

Al,03-15% ZrOj

Lieferant: Deutsche Carbone AG, Frankfurt/Main
Tablettendurchmesser: 13 mm

iy Messung an entsprechender Probenform aus gleicher Lieferung



Tablettenhdhe:

10 mm

Dichte: 4,48 g/cm3
Mittlere Korngroéfe: 0,8 pm
Biegebruchfestigkeit: 461 + 73 Mpa, Weibullmodul: 5,7 1)
E-Modul: 395 + 4 GPa
Poissonzahl: 0,23 £ 0,01

UOo

-3 .

U092 wird als Brennstoff in Kernspaltungsreaktoren verwendet. Die folgende

Tabelle

zeigt die wichtigsten Daten der Materialien, an
Thermoschockversuche durchgefuhrt wurden.
Charge Tabletten- [Tabletten- |Dichte {Korngréfe
Hersteller {durchm., mm| héhe, mm %#TD um
1/RBU 7,95 7,95 94,0 8
I/RBU 9,14 11,0 94,4 8
III/RBU 9,2 10,8 93,1 8
IV/RBU 12,18 14,7 95,35 8
V/RBU 10,62 12,2 95,8 8
VI/RBU 11,55 12,9 94,0 8
HSV/NUKEM 5,87 8 96,2 3

MgAl,04

denen

MgAln0s4 kommt als alternatives Fenstermaterial neben Al903 in Betracht.

Hersteller: Raytheon, USA

Tablettendurchmesser;
Tablettenhséhe:

13 mm

10 mm

Dichte: 3,58 g/cm3
E-Modul: 277 + 1 GPa
Poissonzahl: 0,26 + 0,01

LiAlO,

Untersuchungen

LiAl09 kommt als Brutmaterial fur Fusionsreaktoren in Frage. Far die
standen Tabletten aus franzésischer Produktion zur
Verfigung. Die wichtigsten Materialdaten:
Charge |Durchm.xHéhe {Dichte |KorngrofBe |E-Modul |Poisson-
mm %TD Hm GPa zahl
LP 9.8x10 89 2 92 + 2 (0,25%0,01
MP 9.8x10 73 <1l 53 £ 5 [0,22+0,01

D Messung an entsprechender Probenform aus gleicher Lieferung



Li»SiOjg

Im Rahmen der Entwicklung keramischer Brutmaterialien fir Fusionsreaktoren
werden im IMF die Eigenschaften von Lithiumsilikaten, u.a. von Li§8iO1,
untersucht. Die Herstellung des Probenmaterials erfolgte im KFK/IMF III und
wird in /1,2/ beschrieben. Es wurden Tabletten mit unterschiedlichen
Dichten und Korngréfien durch Kaltpressen und Sintern produziert. Wegen
seiner besseren Tritiumfreisetzung und der hoéheren Li-Dichte ist das
Orthosilikat jedoch der aussichtsreichere Kandidat. An folgenden
LipSi03-Tabletten wurden Thermoschockversuche durchgefihrt:

Charge|Durchm. xHéhe|Dichte|KorngréBe {Druckfestigk. |E-Modul| Poisson-
mm %ZTD um MPa GPa zahl

VII 10x10 83 6 ca. 350 44 £ 2 10,2240,01

VIII 9x9 93 10 ca. 445 55 £ 5 |0,2240,01

Li4SiO4

Die Herstellung des Orthosilikats erfolgte ebenfalls im KFK/IMF III durch
Kaltpressen und Sintern /1,2/. Zur Verbesserung der Eigenschaften des
Li4S8i04 wurden Dotierungsversuche mit Al und Mg durchgefihrt /3/. Fur die
Thermoschockversuche standen folgende Materialien zur Verfigung:

Charge Durch.xHohe |Dichte{Korngr. [Druckfest.|E-Modul |Poisson-
mm ZTD Am MPa GPa zahl
X 9x9 90 100 ca. 80 80 + 5 |0,25+0,02
X1 9x%9 78 15 ca. 220 40 £ 2 10,2540,02
LIsA 2 8x8 91 25 - ca. 65 -
Li3 7Alp,15104 8x8 90 20 55 + 8 |88 + 1 [0,25+0,02
Li3 gMgp, 15104 8x8 90 20 §3 £+ 9 (75 % 1 {0,25+0,02
arbi

ByC

Borkarbid wird als Absorbermaterial in Kernspaltungsreaktoren eingesetzt.
Die Thermoschockversuche wurden an Tabletten der franzésischen Firma
Partiot durgefihrt. Die wichtigsten Materialdaten:



Durchmesser: 12 mm
Héhe: 20 mm
Dichte: 90% TD
E-Modul: 341 MPa

Sic

Siliziumkarbid wird im Hinblick auf seine Eignung fir den Schutz der Ersten
Wand in Fusionsreaktoren untersucht. Ein wesentliches Kriterium hierfir ist
der Widerstand gegen thermische Rifibildung. Hier die wichtigsten Daten der
untersuchten heifligepreften SiC-Tabletten:

Hersteller: Elektroschmelzwerk Kempten GmbH, Minchen
Durchmesser: 10 mm

Hoéhe: 10 mm

Dichte: 99,5% TD

Mittlere KorngréBe: 1,3 pm

Biegebruchfestigkeit: 488 + 93 Mpa, Weibullmodul: 4,7 1)
E-Modul: 443 * 7 GPa

Poissonzahl: 0,148 + 0,012

uc

Von der Firma NUKEM, Hanau wurden heifischlagverdichtete Tabletten fur die
Thermoschockprifung geliefert. Die wichtigsten Materialdaten:

Durchmesser: 7,2 mm
Héhe: 5,4 mm
Dichte: 95,2% TD

Das Herstellungsverfahren und weitere Daten sind in /4,5/ beschrieben.

1N

AlN kommt ebenfalls als alternatives Fenstermaterial fir Fusionsreaktoren
in Betracht. Hier die wichtigsten Daten der heiBlgepreBten Tabletten:

Hersteller: Elektroschmelzwerk Kempten GmbH, Minchen
Tablettendurchmesser: 10 mm

Tablettenhéhe: 10 mm

Dichte: 98,9% TD

Mittlere KorngréBe: ca. 3 pm

Biegebruchfestigkeit: 273 * 35 Mpa, Weibullmodul: 8,3 1)
E-Modul: 322 + 5 GPa

Poissonzahl: 0,228 + 0,006

D Messung an entsprechender Probenform aus gleicher Lieferung



2.2 Versuchsdurchfuhrung

Als Warmelbertragungsmedium fir die Thermoschockversuche wurde flissiges
Metall gewdhlt, weil damit hohe und tber weite Temperaturbereiche, durch
Vermeidung von Siedeeffekten, anndhernd konstante
Warmetbergangskoeffizienten  gewdhrleistet sind und  Aufheiz- und
Abschreckversuche bei #hnlichen Wirmeubergangsbedingungen durchgefihrt
werden koénnen. Fur die Durchfihrung der Untersuchungen standen zwei
Ofenapparaturen zur Verfligung:

- Apparatur 1 gestattet eine Thermoschockbeanspruchung der zu un-
tersuchenden Proben wahlweise durch Aufheizen oder Abschrecken. Als
Warmelbertragungsmedium wird flissiges Zinn verwendet. Die maximale
Schmelzbadtemperatur betrdgt ca. 1000 ©C.

- Apparatur 2 ist fur Aufheizversuche bis zu 1500 ©C ausgelegt. Es wird
eine eutektische Ag-Cu-Schmelze (Schmelzpunkt 780 ©C) verwendet.

Apparatur 1  Dbesteht aus einem senkrecht angeordnetem Rohrofen
(Maximaltemperatur 1700 ©C) zur Vorwidrmung der Proben und einem darunter
befindlichen Tiegelofen (Maximaltemperatur 1300 o) mit einem
Einsatztiegel aus Edelstahl. Zur Vermeidung von Vertriglichkeitsproblemen
zwischen dem Edelstahl und dem flissigen Zinn bei hohen Temperaturen wurde
(auBler bei den Versuchen mit U0 und B4C) ein zusdtzlicher Innentiegel aus
Wolfram in den Edelstahltiegel gestellt. Dadurch wird die Temperatur des
Zinnbades infolge der verschlechterten Wirmelbertragung auf ca. maximal
1000 ©C beschrdnkt. Die Anlage ist fur Schutzgasbetrieb zur Vermeidung von
Oxydation des Metallbades und der Probe ausgelegt. Als Schutzgas wird Argon
verwendet. Abb. 1 zeigt die schematische Darstellung dieser Apparatur. Eine
ausfihrliche Beschreibung wird in /6/ gegeben.

Apparatur 2 ist ein Tiegelofen mit einem Al903-Schutztiegel und
Kanthal-Super-Heizelementen (Maximale Heizleitertemperatur 1700 ©C). Auch
hier wurde ein zusidtzlicher Innentiegel aus Wolfram fur die Ag-Cu-Schmelze
verwendet. Wegen der erhéhten Oxydationsgeschwindigkeit des Wolframs bei
hohen Temperaturen wurde in dieser Anlage mit einer reduzierenden
Atmosphdre aus Argon mit 5% Wasserstoff (SchweiBlargon) gearbeitet. -

Zur Auswertung der Versuche existiert ein Rechenprogramm, das den
thermischen und mechanischen Zustand eines unendlich langen Zylinders
wdhrend der Thermoschockbeanspruchung beschreibt. Deshalb wurde bei den
Versuchen ein ausschlieflich radialer Warmeaustausch gewinscht. Die Proben
wurden daher an den Stirnflédchen durch Iscliertabletten thermisch isoliert.
Die Thermoschockbeanspruchung erfolgte durch schnelles Eintauchen des
Tablettenstapels von vorgegebener Temperatur in die Schmelze. Je nachdem,
ob Rifbildung beobachtet’wurde oder nicht, wurde im darauffolgenden Versuch
die Temperaturdifferenz verringert oder erhoéht. Bei den Aufheizversuchen
wurde die Ausgangstemperatur (Raumtemperatur) konstant gehalten und die
Badtemperatur verdndert, bei den Abschreckversuchen wurde im allgemeinen
die Badtemperatur konstant gehalten und die Ausgangstemperatur variiert.
Gerissene Tabletten wurden beim folgenden Versuch durch neue ersetzt. Da
bei diesem Vorgehen teilweise mit mehrfach geschockten Tabletten gearbeitet
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wurde und dabei das Problem der Temperaturwechselbestdndigkeit hatte
entstehen koénnen, wurde die bei mehrfach geschockten Proben ermittelte
kritische Temperaturdifferenz stets durch mehrere Kontrollversuche mit
frischen Proben uberpruft.

Zur Auswertung der Thermoschockexperimente kann die Weibullstatistik
herangezogen werden; denn die Temperaturdifferenz, bei der bei einer Probe
RiBbildung erfolgt, ist der Bruchfestigkeit proportional. Der einzelne
Thermoschockversuch ergibt zwar in der Regel keinen eindeutigen Zahlenwert
fur die kritische Temperaturdifferenz einer Probe wie eine
Festigkeitsprifung fur die Festigkeit, aber bei Versuchen mit hinreichend
vielen Proben 1lassen sich bei geeigneter Versuchsfihrung zu den
verschiedenen angewandten Temperaturdifferenzen die
Versagenswahrscheinlichkeiten angeben, und auf diese Weise kann die 50%
Versagenswahrscheinlichkeit, die der mittleren Festigkeit entsprechen
sollte, ermittelt werden.

Das Hauptaugenmerk bei der Versuchsdurchfihrung ist auf das Erkennen der
ersten Rifentstehung zu richten. Folgende Methoden der RiBdetektion wurden
hauptsadchlich angewandt:

- visuelle Kontrolle, einschlieBlich der Betrachtung mit dem Ste-
reomikroskop,

- Farbeindringverfahren. Besonders bewdhrt hat sich die Behandlung der
Tabletten mit einem fluoreszierenden Farbeindringmittel extrem hoher
Eindringfahigkeit (Hersteller: Ardrox/Brent Chemicals, Walldorf) und die
Betrachtung im ultravioletten Licht.

- Schallemissionsmessung.

Bei den beiden erstgenannten Methoden erhdlt man eine Aussage uber die
RiBbildung erst nach Beendigung eines Versuches, d.h. die Anwendung dieser
Methoden ist sehr zeitaufwendig. Deshalb wurde die Schallemissionsanalyse
als weiteres RiBdetektionsverfahren bei den Aufheizversuchen eingefihrt.
Sie zeigt die Bildung eines Risses sofort widhrend des Versuches an. Zur
Registrierung der bei der Riflbildung entstehenden akustischen Signale, die
Uber einen Wellenleiter aus dem Metallbad zum Schallaufnehmer, einem
plezoelektrischen Wandler, gefihrt werden, wird ein KoérperschallmefBgeriat
der Firma Gartner, Kéln, benutzt. Mittels eingebauter Tief- wund
Hochpaffilter koémnnen stérende Nebengerdusche mit mniedrigen Frequenzen
weitgehend unterdrickt werden. Trotz dieser Mafinahmen erwies sich die
Schallmessung mit der vorhandenen Versuchsanordnung bei den
Abschreckversuchen als ungeeignet, da bei diesen Versuchen die Riflbildung
unmittelbar beim Eintauchen in das Bad erfolgt, zu einem Zeitpunkt also,
an dem viele durch den Versuchsablauf bedingte Nebengerdusche auftreten.
Im Gegensatz dazu erfolgt die RiBbildung im Aufheizversuch erst mnach
einigen Zehntel Sekunden. Zudem haben die beim Abschrecken mit der
kritischen Temperatudifferenz gebildeten Radialrisse nur eine sehr geringe
Ausdehnung, so daBl die freigesetzte Schallenergie sehr viel kleiner ist als
bei den groBfliachigen Radialrissen beim Aufheizversuch.



Zur RiBdetektion nach den Abschreckversuchen wurden auch Druckversuche
durchgefihrt. Die Messung der Druckkraft beim Zerbrechen der abgeschreckten
Tabletten ergab jedoch keinen eindeutigen Hinweis auf das Vorhandensein von
Rissen. Die Streubinder gerissener und ungerissener Proben uberlappten

sich.

In der Tab. 1 sind die wichtigsten Materialdaten und die durchgefihrten
Experimente mit den den Versuchsparametern aufgelistet. Die
Aufheizversuche uUberwiegen in der Anzahl die Abschreckversuche. Der
Aufheizversuch wird deshalb bevorzugt, weil bei ihm die riBauslésenden
Zugspannungen im Zentrum der Tablette entstehen, und die RiBentstehung
deshalb nicht von zufdlligen Oberflichendefekten beeinfluBt wird. Er ist
deshalb besser zur Materialcharakterisierung geeignet.

2.3 Versuchsergebnisse

Als Versuchsergebnisse der Thermoschockpriufung werden im folgenden die
minimale kritische Temperaturdifferenz, die bei einer Versuchsserie
beobachtet wurde, und die Temperaturdifferenz fur 50%
Versagenswahrscheinlichkeit angegeben. Sie sind in der Tab. 1 dargestellt.
Die kritischen Temperaturdifferenzen bei den Abschreckexperimenten liegen
deutlich niedriger als bei Aufheizversuchen. Der Grund liegt einmal in der
hoheren Druckfestigkeit der Keramik im Vergleich zu ihrer Zugfestigkeit und
zum anderen im Spannungsverlauf. Beim Abschrecken treten die riflauslésenden
maximalen Zugspannungen an der Oberflidche ummittelbar nach dem Eintauchen
auf. Beim Aufheizversuch dagegen herrschen in der Oberfliche
Druckspannungen, und die  maximalen  Zugspannungen = entstehen im
Probenzentrum. Aus diesem Grund ist der Aufheizversuch besser zur
Materialcharakterisierung geeignet; denn Oberfldchenfehler der Proben, die
als Riflkeime wirken und die kritische Temperaturdifferenz absenken kénnten,

scheiden als Fehlerquelle aus.

Bei den Aufheizexperimenten entsteht bei der kritischen
Temperaturdifferenz im allgemeinen ein radial vom Probenzentrum zum Rand
verlaufender RiB. Mit zunehmender Temperaturdifferenz tritt eine

Verzweigung des Risses zur Mantelflidche auf und schlieBlich erfolgt eine
Fragmentierung der gesamten Tablette in mehrere Bruchsticke. Nur zwei
Materialien verhielten sich anders: LipSiO3 und SiC. Bei diesen beiden
Materialien kommt es bei der kritischen Temperaturdifferenz zu Abplatzungen
von der Oberfliache. Moglicherweise sind Gefigeinhomogenitdten hierfir

verantwortlich.

Vorangegangene unterkritische Thermoschocks (Anzahl <10) veridndern weder
das Rifbild mnoch scheinen sie einen EinfluB auf die kritische
Temperaturdifferenz zu haben. Eine Ausnahme allerdings ist das AIN. Hier
duBlert sich eine vorangegangene unterkritische Beanspruchnung in einer
herabgesetzten kritischen Temperaturdifferenz verbunden mit einer
sofortigen Fragmentierung. Die in der Tab. 1 angegebenen Werte fir AIN
beziehen sich daher auf einen einmaligen Thermoschock pro Probe.



Das Auftreten der Radialrisse ist an ein Hohe:Durchmesser-Verhdltnis <1,2
gebunden. Bei hoheren Verhdltnissen, die es bei einigen UOp-Chargen und
zwei  Alp03-Chargen  gab, sind Querrisse  vorherrschend. Dieser
experimentelle Befund stimmt mit den Ergebnissen von Matthews /7/ Uberein,
der die Spannungen in einem Zylinder mit parabolischer Temperaturverteilung
als Funktion des Héhe:Durchmesser-Verhdltnisses berechnete und fand, daf§
ab einem Verhdltnis >1,1 die Maximalwerte der Axialspannung die der
Tangentialspannung uberschreiten.

Bei den Abschreckexperimenten entsteht bei dexr kritischen
Temperaturdifferenz ein radialer Mikrorifl, der von der Oberflidche ausgeht.
Mit zunehmender Intensitdt des Thermoschocks vergrofBlert sich die Tiefe und
die Zahl der Anrisse, und es bilden sich Verzweigungen. Beim A1lN haben die
entstehenden Risse eine deutlich groBere Liange und bei mehreren Anrisse

kommt es zu einem sichelfdérmigen Verlauf von der Mantelfldche zum Zzotrum.

Moglicherweise ist dieses von den anderen spréden Keramiken abwzichende
Verhalten des AlN auf seine Gefiigestruktur zurtckzulithren nind zamit nur ein
Chargeneffekt. Die verwendeten Tabletten weisen eine a. 0,27 ma bhreite

praktisch porenfreie Oberfldchenschicht auf, die wvermutlich auch eine
héhere Festigkeit besitzt.

Das umfangreichste Untersuchungsprogramm war an UO9 durchgefiihrt worden.
Von diesem Material stand eine hinreichend grofle Zahl wvon Tabletten
verschiedener Abmessungen, aber praktisch gleicher Gefiugecharakteristik
desselben Herstellers zur Verfligung, so dafl Parameterstudien erfolgen
konnten. Bei Versuchen mit Tabletten unterschiedlicher Abmessungen zeigte
sich eine deutliche Variation der kritischen Temperaturdifferenz. Die beste
Korrelation ergibt sich mit dem Volumen. In Abb. 2 ist ATkyit der
verschiedenen UOp-TablettengroBen in Abhdngigkeit vom Volumen dargestellt.
Ein dhnlicher Effekt wurde auch beim Al903 beobachtet.

Zur Untersuchung des Einflusses von Gefligeparametern auf das
Thermoschockverhalten  wurden  UO9-Tabletten einer Grobkorngliuhung
unterworfen. Sie wurden 24 h bei 1800 ©C unter Argon gegliht. Dabei
vergrofBerte sich der mittlere Xorndurchmesser wvon 8 pm auf 15 pm.
Gleichzeitig vergroberte sich die Porositédt durch den ZusammenschluBl vieler
kleiner, unregelmidBig geformter Poren zu wenigen groflen, wobei die Dichte
von 94,0 auf 96,3% zunahm. Durch diese Behandlung wurde die minimale
kritische Temperaturdifferenz von 350 auf 270 K erniedrigt.

Zum Einfluf der Porositat konnen mangels ausreichender Daten keine Aussagen
gemacht werden. Beim LiAlO9 zeigt das Material mit niedrigerer Dichte die
bessere Thermoschockbestidndigkeit, beim Lithiumorthosilikat dagegen das
Material mit hoherer Dichte.



3 _Auswertung und Diskussion

3.1 Vergleich der kritischen Temperaturdifferenzen mit den
Warmespannungsparametern

Zur Abschidtzung der Thermoschockbestandigkeit keramischer Materialien
haben sich in der Literatur Warmespannungsparameter eingebirgert, die auf
Grund bekannter mechanischer wund physikalischer Eigenschaften eine
Vorhersage des Verhaltens unter thermischer Belastung gestatten sollen.
Eine ausfihrliche Ubersicht tber die Wirmespannungsparameter gibt
Hasselman /8/. Im folgenden werden die experimentell ermittelten kritischen
Temperaturdifferenzen mit dem ersten Parameter R, der den Widerstand gegen
Riflbildung charakterisiert, verglichen. Dieser Parameter, der aus dem
Hookeschen Gesetz abgeleitet wurde, hat die Form

_od-w

Ea ' K 0

R

Zugfestigkeit

Poissonzahl

Elastizitatsmodul

thermischer Ausdehnungskoeffizient

R mT Q

Tab. 1 zeigt die fur die untersuchten Materialien unter Verwendung der im
Kap. 2.1 und im Anhang aufgefdhrten Eigenschaftswerte berechneten R-Werte.
Es zeigt sich, daB bei den Aufheizversuchen das Verhdltnis der gemessenen
kritischen  Temperaturdifferenz zum Warmespannungsparameter R im
allgemeinen zwischen 6 und 12 liegt, wobei eine Tendenz in der Weise zu
erkennen ist, daB das Verhidltnis mit zunehmendem Tablettenvolumen abnimmt,
wie es entsprechend der Volumenabhdngigkeit der Festigkeit von Keramik zu
erwarten ist. Bei den Abschreckversuchen liegt das Verhdltnis deutlich
niedriger. Die schmale Datenbasis erlaubt jedoch keine eindeutige Aussage.
Das SiC ist das einzige Material, bei dem der Wirmespannungsparameter R
fast genau dem gemessenen ATkyit beim Abschrecken entspricht, wobei jedoch
gerade dieser MeBwert einer Diskussion bedarf (s. Kap. 3.2). Auf eine
Wiedergabe des Vergleichs der gemessenen kritischen Temperaturdifferenzen
mit den anderen Wirmespannungsparametern wird an dieser Stelle wegen
mangelnder Ubereinstimmung verzichtet.

Auch in der Literatur wird oft eine mangelnde Ubereinstimmung zwischen
gemessenen kritischen Temperaturdifferenzen und Wiarmespannungsparametern
verzeichnet. Ein Vergleich gemessener kritischer Temperaturdifferenzen bei
Abschreckexperimenten in Wasser mit berechneten Wdrmespannungsparametern
durch Lewis /9/ ergab vor allem fir Keramik ohne Glasphase mit R zu niedrig
berechnete kritische Temperaturdifferenzen. Die Auswertung der in /9/
verdffentlichten Werte ergab Verhdltnisse zwischen 0,5 und 10. Crandall und
Ging /10/ bestimmten, unter Bericksichtigung der
WarmeUbergangsverhdltnisse, die Thermoschockwerte von Al903-Kugeln beim
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Abschrecken und Aufheizen in einem Salzbad. Fiar den Aufheizversuch stimmen
gemessene und berechnete Werte recht gut tberein, fir den Abschreckversuch
dagegen ist die Ubereinstimmung schlecht.

Auf Grund der Uberlegung, daB nur die tatsidchlich in der Probe auftretende
Temperaturdifferenz den Spannungsaufbau bewirkt, schlug Scholz /11/ einen
modifizierten Wiarmespannungsparameter fir Abschreckung in ruhenden Medien
vor, bei der die Widrmeubertragung praktisch nur durch Warmeleitung erfolgt.
Ausgehend von der in der Warmeaustauscher-Auslegung bekannten Formel fur
die Kontakttemperatur /13/

Ty= (2)

Tg Kontakttemperatur

T Temperatur der Probe (Index P) bzw. des Bades (Index B)

A Warmeleitfadhigkeit

p Dichte

¢ spezifische Wiarme
kann man die Probenoberflidchentemperatur bestimmen, die sich praktisch
sofort nach dem Eintauchen durch instationdre Wirmeleitung einstellt.
Voraussetzung ist lediglich eine gute Benetzung der Probenoberflidche durch
eine Flussigkeit, die nicht siedet. Diese Formel gilt streng nur fur ebene
Flichen. Solange jedoch die Eindringzone der Temperaturdnderung klein gegen
den charakteristischen Probenradius ist, kann sie auch auf gekrimmte
Oberflachen angewandt werden. Diese Bedingung ist in den vorliegenden
Fallen erfullt.

Durch Kombination der Gleichungen (1) und (2) erhalt man den modifizierten

Warmespannungsparameter
. JApc
=R~(1+ pP)=ATC. (3)

JApc,

Der Parametern R* (Tab. 1) zeigt bei den Al903- und AlN-Tabletten eine gute
Ubereinstimmung mit den gemessenen kritischen Temperaturdifferenzen in den
Abschreckexperimenten. Bei den Karbiden dagegen treten betrdchtliche
Abweichungen auf. Beim SiC wird eine zu hohe Temperaturdifferenz
vorausgesagt. Scholz /11/ fihrt diese Diskrepanz auf OberflachenriBkeime
zurtck, die ein fruhzeitiges Versagen bedingen. Dementsprechend liegt die
fur die gemessene kritische Temperaturdifferenz berechnete Maximalspannung
weit unter der Biegebruchfestigkeit des Materials (s. Kap. 3.2). Beim B4C
tritt der umgekehrte Effekt auf. Der Parametern R¥ ist kleiner als die
gemessene kritische Temperaturdifferenz, und die berechnete
Maximalspannung ist héher als die zur Berechnung von R* verwendete
Biegebruchfestigkeit von 166 MPa nach /12/.




3.2 Berechnung der rifauslésenden Spannung

Zur Auswertung und Analyse der MeBergebnisse ist die Kenntnis der
Temperatur- und Spannungsverteilung in der Probe wihrend der
Thermoschockbeanspruchung notwendig. Inbesondere interessiert die bel der
kritischen Temperaturdifferenz auftretende riBauslésende Spannung. Fur
diese Berechnungen existiert ein von Miller-Lyda in der Programmiersprache
APL geschriebenes Programm, das den Spannungszustand des unendlich langen
Zylinders (ebener Dehnungszustand) wihrend der Thermoschockbeanspruchung
ndherungsweise beschreibt /14/. Das Programm arbeitet mit
temperaturabhingigen thermophysikalischen und mechanischen
Materialeigenschaftswerten und setzt ein homogenes und vollelastisches
Material voraussetzt. Zundchst wird die zeitliche Temperaturverteilung in
einem Zylinder bei radialem WirmefluB durch Lésung der eindimensionalen

instationdren Warmeleitungsgleichung

aTt

1d dT
{K(T)'$>=C,,(T)'9(T)-‘—ﬂ (4)

Far
r Radius
A Warmeleitfdhigkeit
T Temperatur
cp spezifische Warme
p Dichte

berechnet, wobei als erstes die sich sofort nach dem Eintauchen
einstellende Kontakttemperatur berechnet wird. In Abanderung des
urspringlichen Programms, das eine geschlossene analytische Loésung von
Carslaw und Jaeger /15/ mit temperaturunabhdngigen Eigenschaftswerten zur
Berechnung der Probe/Flissigmetall-Grenzflidchentemperatur benutzte, wird
diese jetzt nach Gleichung (2) ermittelt. Beide Methoden fihren praktisch
zum gleichen Ergebnis. Far Zeiten t>0 erfolgt die Loésung der
Differentialgleichung dann numerisch nach der Methode der finiten
Differenzen mit temperaturabhingigen Eigenschaftswerten. Dazu wird das
System Tablette/Bad in 50 konzentrische Ringe gleicher Breite eingeteilrt,
wobei gewohnlich 10 Ringe fir die Tablette und 40 Ringe fir das Schmelzbad
verwendet werden. Die Randbedingungen zur Lésung der Differentialgleichung
sind die Oberfliachentemperatur des Systems, die konstant auf der
Ausgangstemperatur des Bades gehalten wird, und die Tatsache, daB der
Temperaturgradient im Zentrum der Tablette null ist. Als Beispiel werden
in Abb. 3 die Temperaturverteilungen in einer Alj03-Tablette in einem
Aufheizexperiment zu verschiedenen Zeitpunkten nach dem Eintauchen
gezeigt. In Abb. 4 wird die nach dem geschilderten Verfahren berechnete
Zentraltemperatur einer Al903-Tablette mit der mit einem Thermoelement
gemessenen verglichen.

Die Berechnung der Spannungsverteilung wird fir den unendlich langen
Zylinder (ebener Dehnungszustand) durchgefihrt. Die Spannungen sind nach
/16/ gegeben durch

Ue(r)=%'{.f(R)+f(r)-T(r)} (5a)
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E
0.(r)= 1 (F(RY* (1)) (Sb)
aF
0=(r)=iij;‘(2f(k)‘7Tr)) (50
mit
1 r
f(r)=-3/.7(r)rdr (6)
rsJo
p  Poissonzahl
E Elastizitidtsmodul
a thermischer Ausdehnungskoeffizient

R Zylinderradius

Zur Berlcksichtigung der Temperaturabhangigkeit der Materialeigenschaften
wird der Vorfaktor aE/l-p in die Integrale der Gleichungen 5a bis 5c
einbezogen. Abb. 5 zeigt als Beispiel fur eine Spannungsberechnung den
zeitlichen Verlauf der Tangentialspannungen in verschiedenen radialen
Positionen einer Alp03-Tablette in einem Aufheizexperiment. Fiar die
Rechnungen wurden die im Anhang aufgefihrten
Materialeigenschaftsfunktionen benutzt.

Die mit diesem Rechenprogramm ermittelten maximalen Zugspannungen, die als
rifauslésend betrachtet werden, sind ebenfalls in der Tabelle 1 aufgefihrt.
Fir die Berechnung wurde die kritische Temperaturdifferenz bei 50%
Ausfallwahrscheinlichkeit gewahlt, sofern sie bestimmt werden konnte. Im
Fall des Abschreckversuches treten die maximalen Zugspannungen als
Tangentialspannungen praktisch sofort mnach dem Eintauchen an der
Probenoberfliche auf. Beim Aufheizversuch dagegen entstehen die maximalen
Zugspannungen im Tablettenzentrum, und zwar, abhdngig von der
Warmeleitfihigkeit des Probenmaterials und des Durchmessers, mach einigen
Zehntel Sekunden.

Far die 10x10 mm-Tabletten des Al903 (99,5) stimmen die berechneten
maximalen Tangentialspannungen recht gut mit der Biegebruchfestigkeit
dberein, und zwar sowohl beim Aufheiz- als auch beim Abschreckversuch. Fir
die groBeren 13x10 mm-Tabletten wird eine zu niedrige Maximalspannung
berechnet. Auf Grund der Volumenabhdngigkeit der Festigkeit wvon
Keramikproben ist dieser Effekt verstandlich und erkliart auch die =zu
niedrige berechnete Maximalspannung des Al903 (99,9), jedoch nicht die des
Al903-15% ZrOg. Dieses Material versagt beim Test friher als es seine
Festigkeit und auch der Wirmespannungsparameter R erwarten lassen.

Far das Uo2 werden  Versagensspannungen errechnet, die unter
Berticksichtigung der unterschiedlichen Probengréfien und
Versuchstemperaturen in den gemessenen Bereich der Biegebruchfestigkeiten
von 60 bis 160 MPa /17/ fallen. Fir die beiden LiAlO-Sorten werden
rifauslésende Maximalspannungen ermittelt, die um den Faktor 1,5 bzw. 2
grofer sind als die nach der empfohlenen Formel in /18/ berechneten
Biegebruchfestigkeiten, die allerdings sehr niedrig erscheinen. Sie liegen
bei nur einem Zehntel der stichprobenweise ermittelten Druckfestigkeit
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dieser Tabletten. Fur beide Li-Silikate werden Versagensspannungen

errechnet, die wunrealistisch hoch sind. Offenbar sind hier die
Voraussetzungen des Rechenprogramms - homogenes und vollelastisches
Material - nicht erfullt, méglicherweise auch mit Ruckwirkung auf die

RiBausbreitung, die fir die Detektion maBgebend ist.

Kann man die Ubereinstimmung zwischen riBauslésender Maximalspannung und
Biegebruchfestigkeit bei den einfachen Oxiden als recht gut betrachten, so
sind die Verhidltnisse bei den Karbiden und beim AIN komplizierter. Zum UC
kénnen mangels fehlender Daten der Biegebruchfestigkeit keine Angaben
gemacht werden. Beim B4C werden unter Berticksichtigung der Tatsache, daB
bei den gegebenen Hohe:Durchmesser-Verhdltnissen die hoéheren
Axialspannungen rifauslésend sind, die Versagensspannungen, insbesondere
beim Abschrecken, im Vergleich zu der der Literatur entnommenen
Biegebruchfestigkeit zu hoch berechnet, ohne daB hierfir eine Erklarung
gegeben werden kann. Bei den Aufheizexperimenten mit SiC entsprechen die
berechneten Maximalspannungen den Biegebruchfestigkeiten. Bei den
Abschreckexperimenten jedoch ergeben sich bei der gemessenen kritischen
Temperaturdifferenz deutlich zu niedrige Werte der Spannung, bzw. die
Biegebruchfestigkeit 148t ein wesentlich héheres ATkpit erwarten. Auch der
modifizierte Warmespannungsparameter R¥ ist wesentlich gréBer als das
ATkyit. Die Ursache hierfur sind offenbar OberfliachenriBlkeime, die zu
flachenhaften, immer Kantenanteile miteinschliefende Abplatzungen und
damit zu einem friGhzeitigen Versagen dieser Tabletten fuihren /11/. Bei den
Aufheizversuchen kommen diese Oberberflichenfehler nicht zur Wirkung.

Beim AIN stimmen berechnete Maximalspannung und Biegebruchfestigkeit nur
beim Abschreckexperiment befriedigend uberein. Auch der modifizierte
Warmespannungsparameter R* entspricht der gemessenen  kritischen
Temperaturdifferenz. Beim Aufheizen wird eine um den Faktor zwei zu hohe
riBauslésende Maximalspannung errechnet. Méglicherweise ist die Ursache
hierfir die hochdichte Oberflachenschicht, die ein Durchlaufen im Zentrum
entstandener, aber nicht detektierter Risse zur Oberfldche verhindert und
damit eine zu grofes ATkyit Vvortduscht. Das koénnte auch das bei den anderen
Keramiken nicht beobachtete Verhalten des AlN erklidren, daB bei unterhalb
der kritischen Temperaturdifferenz geschockten Tabletten, bei denen kein
RiB gefunden wurde, bei einem nachfolgenden Thermoschock mit nur
geringfigig héherem AT eine starke Fragmentierung auftrat.

Damit die Voraussetzung der Temperaturberechnung, gleiche Temperatur von
Probe und Schmelzbad in der Kontaktzone, im oben erwdhnten Rechenprogramm
erfiillt ist, muB eine gute Benetzung zwischen Tablette und Metallbad
erfolgen. Anderenfalls wird ein zu schroffer Thermoschock angenommen. Es
wurde noch ein anderes Programm geschrieben, das den Wirmetbergang mit
einem Wiarmetbergangskoeffizienten ermittelt, und die Rechnungen damit
wiederholt. Es zeigte sich, da8 die Verwendung von
Warmetbergangskoeffizienten zwischen 0,5 und 3 W/cm?K im allgemeinen zu
riBausldésenden Maximalspannungen fihrt, die den Biegebruchfestigkeiten
entsprechen, wobei der Wert mit der Temperatur der wirmeren Komponente
zunimmt. Beim SiC dagegen kénnte nur eine Warmelbergangszahl von 10 W/cm?K
sowohl beim Aufheizen als auch beim Abschrecken zu einer befriedigenden
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Ubereinstimmung zwischen Biegebruchfestigkeit und berechneter
Maximalspannung fidhren. Beim AIN hingegen wiren Warmelbergangszahlen von
0,7 W/cmZK im Aufheizversuch bzw. 1,7 W/cmzK im Abschreckversuch
erforderlich, um eine Ubereinstimmung mit der Biegebruchfestigkeit zu
erzielen.

4 Zusammenfassung
Tabletten verschiedener keramischer Materialien wurden durch Eintauchen in
flussiges Metall einer Thermoschockbeanspruchung unterzogen. Die

Ergebnisse und Erfahrungen aus den Versuchen 1lassen sich wie folgt
zusammenfassen:

- Der Aufheizversuch ist zur Materialcharakterisierung besser geeignet als
der Abschreckversuch, weil die Ergebnisse nicht durch Oberfldchendefekte
beeinflullit werden.

- Der Vergleich mit dem Warmespannungsparameter R zeigt, dall die gemessenen
kritischen Temperaturdifferenzen ATiyijt+ bei den Aufheizversuchen um den
Faktor 6 bis 12 und bei den Abschreckversuchen um den Faktor 1 bis 7
groBer sind als die berechneten R-Werte.

- Bei den Temperatur- und Spannungsberechnungen mit den gemessenen
ATgyit-Werten ergab sich im allgemeinen eine befriedigende
Ubereinstimmung zwischen der berechneten maximalen Zugspannungen und den
Biegebruchfestigkeiten, insbesondere bel den Oxiden.

- Unter Vernachldssigung der Silikate, die ein von den anderen Materialien
abweichendes Riflverhalten zeigen, kann folgende Reihenfolge in Bezug auf
die Thermoschockbestindigkeit aufgestellt werden: SiC, AIN, B4C, UC,
Al903-15% Zr0O2, Bio-Alp03, MgAloO4, AL23, LiAlOg, UQ2.
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Tabelle 1: Materialdaten und Ergebnisse der Thermoschockversuche

Material Tablettendaten Metall- | ATy, K Warmespannungs Oy max
Sorte Durchm. H8he Dichte| Versuchsdurchftihrung bad min. 50% parameter MPa
mm mm %TD R K RYK
Al,O4 (99,5)
| 10,0 10,0 98,3 Aufheizen von 25 °C Sn 445 485 50 - 186
Abschrecken auf 260 °C | Sn 105 125 111 210
Abschrecken auf 350 °C Sn i08 - 109 188
] 13,6 10,0 97,8 Autheizen von 25 °C Sn 400 426 - 164
1] 11,5 18,0 97,9 Aufheizen von 25 °C Sn 318 325 - 125
Y 6,0 10,0 98,2 Aufheizen von 25 oC Sn 325 345 - 135
AlLO; (99,9) | 13,0 10,0 983 | Autheizen von 25°C Sn 590 640 77 - 246
Al, 04~ 13,0 100 99,0 Autheizen von 25 °C Sn 600 680 110 - 274
15% 2r0,
uo,
| 789 80 940 Aufheizen von 25°C Sn 350 352 85 ~ 161
Aufheizen von 550 °C Sn 230 - -
Aufheizen von 880 °C Sn 270 - -
Abschrecken auf 100 °C | Wood | 140 - -
i/Grobkorn 96,3 Aufheizen von 25 °C Sn 270 275 - 123
il 9,1 11,0 944 Aufheizen von 25 °C Sn 285 - - 128
i 82 11,0 9831 Autheizen von 25 oC Sn 285 - - 115
v 12,2 14,7 954 Aufheizen von 25 °C Wood | 150 - - -
Vv 10,6 12,2 958 Autheizen von 25 °C Sn 250 - - 110
Vi 11,6 12,8 94,0 Aufheizen von 25 °C Sn 230 - - 98
HSV 5,9 8,0 96,2 Aufheizen von 25 °C Sn 290 310 - 140
MgAlL,O4 13,0 10,0 99,9 Aufheizen von 25 °C Sn 450 - 86 - 153
LiAIO,
LP 10,0 10,0 89,0 Autheizen von 25 °C Sn 440 445 37 - 107
MP 10,0 10,0 73,0 Aufheizen von 25 °C Sn 490 495 68 - 88
Li,SiO5
Vil 10,0 10,0 83,0 Aufheizen von 25 °C Sn 700 - 48 - 144
VHI 8,0 80 900 Aufheizen von 25 °C Sn 780 - 46 - 166
LiySi0,
X 9,0 9,0 900 Aufheizen von 25 °C Sn <240 - 6 - -
Xl 8,0 9,0 780 | Aufheizenvon 259°C Sn <240 - 18 - -
LISA 80 80 91,0 Aufheizen von 25 °C Sn 475 500 14 - 376
Al Doping 80 80 900 Aufheizen von 25 °C Sn 360 380 11 - 486
Mg Doping 80 80 900 Aufheizen von 25 °C Sn 510 532 13 - 443
B,C
| 85 200 91,0 Autheizen von 25 °C Sn 950 - 75 - 200
i1 12,0 20,0 90,0 Autheizen von 25 °C Sn 650 665 - 140
Aufheizen von 450 °C Sn 398 - - 113
Aufheizen von 720 °C Sn 230 -~ - 66
Abschrecken auf 300 °C Sn 33 - 198 366
Abschrecken auf 950 °C | Sn 325 - - 305
SiC 10,0 10,0 99,5 Aufheizen von 60 °C Ag/Cu | 1400 -~ 242 - 477
Abschrecken auf 350 °C | Sn 231 - 624 230
uc 72 54 952 Autheizen von 25 °C Sn 840 890 - - 315
AIN 10,0 100 989 Aufheizen von 60 °C Ag/Cu |1290 - 119 - 530
Abschrecken auf 250 °C Sn 318 - 319 245
11,0 10,0 99,0 Aufheizen von 60 °C Ag/Cu | 1250 - -
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Abb. 1. Versuchseinrichtung zur Untersuchung des Thermoschock-
verhaltens (Apparatur 1)
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1 Al,03

Al

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis

700 ©C verwendet:

Elastizitatsmodul

E=E,1-a(T-293)], GPa

Eo = 372 GPa fur Al90O3 (99,5)
Eo = 374 GPa fur Al903 (99,9)

a=1,07-10-%
T Temperatur, K

Die Beschreibung der
/AL-AbL/.

Poissonzahl

Temperaturabhingigkeit basiert

p=py [1+1,28-107°(T~-293)]

no = 0,25 fiur AL23, Charge I und III

o = 0,22 fur AL23, Charge II und Bio-Al903

T Temperatur, K

auf Mefdaten

(Al)

in

(AZ)

Die Beschreibung der Temperaturabhingigkeit basiert auf MeBdaten in /A4/.

Biegebruchfestigkeit

AL23: o5 = 205 *+ 25 MPa, Weibullmodul: 8,5

Bio-Al903: oz = 301 + 58 MPa, Weibullmodul: 5,0

ineare thermische 1.4

Al

0
Fit nach Daten in /A5/

Warmeleitfihigkei

endnderu

T =6.5" 10°%(T~-293)+1,9:-107°(T-293)?, 1/K

1
= bT , W/cmK
a, cmK/W | b, cm/W Literatur
Al903 (99,5) -0,240 0,0108 JA6/
Alp03 (99,9) 1,00 0,0100 /A6/

(A3)

(A4)



A2

Spezifische Warme in J/gK

Nach Daten in /A5/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 4. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten -0,50045, 7,159810-3, -1,242510-5, 1,0089:10-8 und
-3,097-10-12,

2 Al;03-15% ZroO,

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich wvon 20 bis
700 ©C verwendet:

Elastizitdtsmodul in GPa
Berechnet nach Formel (Al) mit Eg = 395 GPa und a = 1,07-10-%4.
Poissonzahl

p= 0,23

Biepebruchfestigkei

Op = 461 * 73 MPa, Weibullmodul: 5,7

Li ] {sche L& i nd in 1/K
Berechnet nach Formel (A3)
Warmeleitfahi it in W/cmK

Berechnet nach Formel (A4) mit a = 0,1836 cmK/W und b = 1,147-10-2 cm/W auf
Grund von Mefidaten nach /A7/.

Spezifische Warme in J/gK

Nach Daten in /A8/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 4. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten -0,3395, 5,8514-10°3, -9,863-10°6, 7,5166:10-9 und
-2,136:10-12,

3 U0y

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich wvon 20 bis
1150 ©C varwendet:

Elastizitiatsmodul in GPa

Berechnet nach Formel (Al) mit Eg = 230 GPA und a = 1,0915-10‘4 nach /A9/.



A3

Poissonzahl
= 0,316 nach /A9/
iegeb
o = 83 MPa nach /A9/

Li hermische La snd

‘?—l=1-10'5(T—293)+2.1-10‘9(7—293)2. 1/K (AS)
0

Fit nach Daten in /A9/.

Wirmeleitfahiskei

Berechnet nach /Al0Q/:

)»=————~—l-———-2+DTe£’”, W/cmK (A6)
A+BT+CT

= 6,8337 cmK/W

= 1,669310-2 cm/W

= 3,1886:10-6 cm/WK

1,2783-10-3 W/cmK2

= -1,1608 eV

= 8,6144:10-2 eV/K (Boltzmann Konstante)

Temperatur, K

Lo IOl > B w R o T o < B 4
i

Porositédtskorrektur

1-P

Y

(A7)

Nigo Warmeleitfihigkeit des 100% dichten Materials

P Porositat

Spezifische Warme in J/gK

Nach Daten in /A9/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 3. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten 1,5657, 3,4238-10-3, -2,2857-10-6 und 4,7618-10-10.

4 MgAl;yOy4

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis
450 OC verwendet:



Al

Elastizitdtsmodul in GPa

Berechnet nach Formel (Al) mit Eg5 = 272 GPa und a = 1,L10‘4.
Poissonzahl

= 0,26
Bi 1 hE i gkei

dg = 275 MPa nach /All/

Lineare thermische Lingendnderung in 1/K

Nach Daten in /A8/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 3. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten -1,977611-10-3, 6,9411-1076, -1,22:10-? und
1,838-10-12,

Warmeleitfahigkeit in W/cmK

Nach Daten in /A7/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 4. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten 0,34726, -9,0591:10-%4, 1,166:10-6, -7,1117-10-10 und
1,6581-10-13,

Spezifische Wiarme in J/gK

Nach Daten in /A8/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 4. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten -0,3592, 7,1204:10-3, -1,397-1072, 1,2943-10-8 und
-4,47810-12

5 LiAlO5

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis
500 ©C verwendet:

Elastizitdtsmodul in GPa
Berechnet nach Formel (Al) mit

Eo = 92 GPa fur LP-Material (low porosity)
Eo 53 GPa fur MP-Material (medium porosity)
a=1,110"%

i

Poissonzahl

i

0,25 fur LP-Material
= 0,22 fir MP-Material

W

=
[



A5

Bj e igkei

g = 55 MPa nach /Al2/
Line 1 ische La ind
Berechnet nach Daten in /Al3/:

Al 1.1075(T=-293)+1,3-107°(T-293)2, 1/K (A8)

0

Warmeleitfahigkeit in W/emK

Berechnet nach Formel (A4) mit a = -0,66 cmK/W und b = 0,0302 cm/W fur 100%
dichtes Material nach /Al4/ und Porositidtskorrektur nach Formel (A7).

Spezifische Wiarme in J/gK

c,=A+BT+C/T?, 1J/gK (A9)

Berechnet nach Formel in /Al5/:

i

1,374 J/gK
2,27810°%4 J/g
-39405 JK/g
Temperatur, K

I

H O m >
[}

6 LipySiog

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis

800 ©C verwendet:
Elastizitdtsmodul in GPa
Berechnet nach Formel (Al) mit

Eq = 44 GPa fur Charge VII
Ec = 55 GPa fur Charge VIII
a = 2,510-% (Annahme, s. LisSiOy4)

Poissonzahl
po= 0,22
iegebruc tigkeit
Fit nach /Al6/ mit 1/8 der gemessenen Druckfestigkeit:

0g=200(1 - P)>%d™>*,  MPa (A10)



A6

Li ] ische L2 sind

Berechnet nach Daten in /Al3/:

Al 1,35 1075(T -298)+ 4+ 10°°(T-293) , 1/T (All)
0

Warmeleitfahigkeit in W/cmK

Nach Daten in /Al7/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 4. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten 0,1664, -4,723-10-%, 6,56510°7, -4,346:10-10 und
1,12210'13. Porositidtskorrektur nach Formel (A7).

Spezifische Wirme in J/gK
Berechnet nach Formel (A9) mit

A= 1,505 J/gK

B = 2,80310-%4 J/g
C = -44700 JK/g nach /Al5/
7 LigSiog

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis
500 ©°C verwendet:

Elastizitatsmodul in GPa

Berechnet nach Formel (Al) mit

Eo = 80 GPa fur Charge X
Es = 40 GPa fiur Charge XI
Ecs = 65 GPa fur LISA

Eo, = 88 GPa fur Li3 7Alp, 15104
75 GPa fur Li3 gMgp,6 15104
a=2,510"% (in Anlehnung an Fitdaten in /Al2/)

=3
e}
[

ois
= 0,25
Ri ] hi okei
Fit nach /Al6/ mit Daten nach /Al2/:

6p=195(1~P)°d>*, MPa (A12)

d mittlerer Korndurchmesser, um



A7

Li r {sche La 5nd in 1/K

Berechnet nach Daten in /Al3/:

%—l=1.9-10‘5(T—293)+1.1-10"’(T~293)2 (A13)

0

Wa leitfahigkeit in W/cmK

Nach Daten in /Al7/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 4. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten 0,07, -3,4510-%, 7,6-10-7, -7,43-10-10 und 2,71-10-13,
Porositdtskorrektur nach Formel (A7).

Spezifische Wirme in J/gK

Berechnet nach Formel (A9) mit

A =20,775 J/gK

B = 16,31-10"% J/g

C = 9000 JK/g nach /Al5/
8 By4C

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis

950 ©C verwendet:

£l i zititsmodul

Berechnet nach /A18/:
E,=341,3-5,4757-107°-T-2,9382-10°°-T?, GPa (A14)
Poissonzahl
p= 0,15 /A18/
o o ke

gp = 166 MPa nach /Al18/

Lineare thermische Lingenidnderung in 1/K
Berechnet nach /Al8/:
Al a(T -293)+b(T -293)? fiir T<=573 K
74 (A1S5)
®  280a+78400b+a(T -573) fur T>S73 K

mit



A8

A e
78400 280
c=0,00142-0,002(1-p)

6,15-107° fir p20,87
6,15-10°~1,11-10%p~-0,87)* fiir p<0,87

Warmeleitfahickei

Berechnet nach /Al8/:
A=0,314-2,778-10"T+9,763-10%T%-5,436-10"*T*, W/cmK (A16)
Spezifische Warme in J/gK

Berechnet nach Formel (A9) mit

A=1,738 J/gK

B = 4,082:10-% J/g

C = -8,103-10-6 JK/g nach /Al9/
9 sic

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis

1400 ©C verwendet:
Elastizitdtsmodul in GPa
Berechnet nach Formel (Al) mit Eg5 = 440 GPa und a = 9-10-3.
Poissonzahl
w= 0,15
Bj 1 hf i ke
Og = 488 * 93 MPa, Weibullmodul: 4,7
i t i 4 4 u
Berechnet nach Formel in /A6/

é—l=--0,00126+4.05-10_67',l/K (A17)
0



A9

Wirmelejtfdhigkeit in W/emK

Nach Daten in /A20/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 5. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten 1,729, -1,982-10-3, 1,146:10-7, 1,13-10-9, -6,87510-13
und 1,252:10-16

Spezifische Warme in J/gK

Nach Daten in (A21) dargestellt durch einen Polynom-Fit 5. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten -0,26596, 5,019%10‘3, -7,742}10'6, 6,44&10'9,
-2,676:10712 und 4,33-10-16.

10 UC

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis
850 ©°C verwendet:

Elastizitdtsmodul in GPa
Berechnet nach Formel (Al) mit E, = 225 GPa und a = 1,2-10'4 JA22/.
Poissonzahl
= 0,27 /A22/
Biegel hE i gkei

Kein Wert bekannt.

Al . . .
7 =-2.008-10 +1,004-10°%(T-273)+1,17-10°(T-273)* 1/K (A18)

o .

Warmeleitfahigkeit in W/cmK

Nach Daten in /A22/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 4. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten 0,3005,  -3,552810-%, 4,6679:10-7, -2,5513-10"10 und
5,088&10‘14. Porositdtskorrektur nach Formel (A7).

Spezifische Wirme

Berechnet nach Formel in /A22/:

c,=0,2037+1,0283:107'T-7,4684-10°T%+2,2853-107"'T°-2473,6T "%, 1/gKA19)



Al0

11 AlN

Es wurden folgende Eigenschaftsbeziehungen im Temperaturbereich von 20 bis
1300 9C verwendet:

Elastizitdtsmodul in GPa
Berechnet nach Formel (Al) mit E, = 322 GPa und a = 1,210‘4.
Poissonzahl

w= 0,23

Biepebruchfestickei

gp = 273 + 35 MPa, Weibullmodul: 8,3

Li hermische LA snd

Berechnet nach Daten in /A23/:

%1=4,6v10*(T—293)+1-10”(T—293)2.1/K (A20)
]

Wirmeleitfahigkeit in W/cmK

Nach Daten in /A24/ dargestellt durch einen Polynom-Fit 4. Grades von T [K]
mit den Koeffizienten 1,107, -1,35410-3, 9,14510-7, -3,942.10-10 yna
9,443-10- 14

Spezifische Wi
Berechnet nach Formel in /A24/:

¢,=0,1+3,1-107°7-3,2-107°T?+1,1-107°T°, J/gK (A21)

12 Metallschmelzen
Sn

0 leitfahiskei

Die Temperaturleitfihigkeit des Zinns wurde im KfK/IMF 1 /A25/ bis zu
Temperaturen von 500 ©°C bestimmt.

Fir reines Sn (frisches Schmelzbad) ist die Temperaturleitfdhigkeit

x=0,136, cm?/s



All

Fur verunreinigtes Sn (gebrauchtes Schmelzbad vor der Erneuerung) gilt
x=0,12+3.17-10°%(T-T,), cm?/s (A22)

Tg Schmelztemperatur, K

Fir die Rechnungen wird der Mittelwert verwendet.

Spezifische Wi

cp = 0,257 J/gK nach /A26/

Dichte

p=6.957[1-7-10"(T-T5)], g/cm® /A26/ (A23)
Ag-Cu
T leitfahickei

Die Temperaturleitfdhigkeit der eutektischen Ag-Cu-Legierung wurde im
KfK/IMF I /A27/ im festen Zustand bis zum Schmelzpunkt bestimmt. Sie
betragt dort 1,37 cmz/s. Da der Verlauf der Temperaturleitfédhigkeiten der
reinen Komponenten bis zu den Schmelzpunkten parallel verlauft und auch die
Verhdltnisse der Temperaturleitfidhigkeiten im festen und flissigen Zustand
am Schmelzpunkt mit 1,86 cmz/s beim Ag und 2,03 cmz/s beim Cu ungefahr
gleich sind, wurde die Temperaturleitfihigkeit der Ag-Cu-Legierung am
Schmelzpunkt mit einem Umrechnungsfaktor fest:flussig von 1,94 zu

x=0,71, cm?/s

berechnet.

Warmeleitfahickei

A=2,29[1-3,17 10T -Ts)]. W/ecmK /A27/ (A24)
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