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Elastische Eigenschaften verschiedener keramischer Materialien

Zusammenfagsung

Die E-Moduln und die Poissonzahlen verschiedener Keramiken wurden bei Raum-
temperatur gemessen und mit Daten aus der Literatur verglichen. Bei den un-
tersuchten keramischen Materialien handelt es sich um Al,0,, Al,0,-Zro,,
MgAl,0,, Lialo,, Li,sio,, Li,sio,, U0,, AlN, Sic, B,C, TiC und TiB,. Es wird ein
Uberblick {iber die Abhingigkeiten der E-Moduln von der Porosit#t und von der
Temperatur gegeben. Messungen wurden auch durchgefiihrt an Proben aus Al,0,,
AlN und sic, die bei verschiedenen Temperaturen bis zu maximalen Neutronen-
fliissen von 1,6'10*° n/m* (E>0,1 MeV) bestrahlt worden waren. Bis zu einer
Neutronendosis von ca. 4-10** n/m* wird der E-Modul praktisch nicht veré&ndert.
Mit steigender Neutronendosis nimmt er dann jedoch ab, wobei er offenbar
einen Sdttigungswert erreicht, der von der Bestrahlungstemperatur abhdngt.
Die Abnahme des E-Moduls ist am geringsten beim SicC.

Elastic Properties of Various Ceramic Materials

Abstract

The Young’s modulus and the Poisson’s ratio of various ceramis have been
investigated at room temperature and compared with data from the literature.
The ceramic materials investigated are Al,0,, Al,0,-Zr0,, MgAl,0,, LiAlo,,
Li,sio,, Li,sio,, voO,, AlN, sSic, B,C, TiC, and TiB,. The dependences of the
elastic moduli on porosity and temperature have been reviewed. Measurements
were also performed on samples of Al,0,, AlN, and SiC, which had been irra-
diated to maximum neutron fluences of 1.6:10°° n/m’ (E>0.1 MeV) at different
temperatures. The Young’s modulus is nearly unaffected at fluences up to
about 4:10* n/m’. However, it decreases with increasing neutron fluence and
seems to reach a saturation value depending upon the irradiation temperature.

The reduction of the Young’'s modulus is lowest in SicC.
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1 Einleitung

Im Rahmen verschiedener Projektarbeiten wurde im Institut fiir Materialfor-
schung des KfK (IMF) eine Vielzahl von keramischen Materialien mit den un-
terschiedlichsten Verwendungszwecken im Hinblick auf ihr elastisches Ver-
halten untersucht. Im wesentlichen handelt es sich um Materialien aus den
Gebieten der Kernspaltungs- und Kernfusionstechnik, sowie um Hochlei-
stungskeramiken allgemein. Ein Grofiteil von ihnen ist im Anwendungsfall
thermischen Spannungen ausgesetzt. Fiir die Berechnung dieser Spannungen ist
die Kenntnis der elastischen Eigenschaften unerl&dBlich. Die Bestimmung des
Elastizitdtsmoduls und der Poissonzahl gehdrte deshalb stets zur Material-
charakterisierung. Die hierbei gefundenen Ergebnisse werden in diesem Bericht
zusammenfassend fiir alle untersuchten Keramiken dargestellt und mit Daten aus
der Literatur verglichen. Die Temperatur- und die Porositdtsabhédngigkeit der
elastischen Eigenschaften werden diskutiert. Fiir Materialien, die in der
Kerntechnik Anwendung finden oder finden kénnten, wurde auch der Einfluf3

einer Neutronenbestrahlung auf den E-Modul untersucht.

Die Darstellung der Ergebnisse beschrinkt sich im allgemeinen auf Angaben des
Elastizit&dtsmoduls und der Poissonzahl als die technisch wichtigsten ela-
stischen GréBen, aus denen fiir isotropes polykristallines Material auch alle
anderen elastischen Kennwerte abgeleitet werden ké&nnen.

2 Experimentelles

2.1 Untersuchungsmethoden

Der E-Modul wurde an allen Proben durch Ultraschall-Laufzeitmessung nach dem
Impuls-Echo-Verfahren bestimmt, an Biegebruchproben zus#dtzlich durch
Schwingungsanalyse. In beiden Fillen wurde der adiabatische E-Modul gemessen,
der stets geringfiigig hdher ist als der isotherme E-Modul, der aus Zug- oder

Biegebruchversuchen erhalten wird.

2.1.1 Ultraschall-Laufzeitmessung

Zur Bestimmung des E-Moduls wurden die Fortpflanzungsgeschwindigkeiten der
longitudinalen und transversalen Schallwellen in den Proben gemessen. Der

E-Modul ergibt sich dann aus der Formel

(1+p) (1-2p)

-~ , GPa (1)

E=v,2p

mit der Poissonzahl

0,5 v -v} )
B V,2 - v12
Vv, Geschwindigkeit der longitudinalen Schallwellen in km/s
V. Geschwindigkeit der transversalen Schallwellen in km/s
p Dichte der Probe in g/cm’
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Zur Messung der Geschwindigkeit der longitudinalen Schallwellen wurde ein 10
MHz-Priifkopf benutzt, zur Messung der Geschwindigkeit der transversalen
Schallwellen ein 4 MHz-Priifkopf. Die Messungen wurden mit einem Ultra-
schall-Priifgerdt USIP 12 der Firma Krautkrémer durchgefiihrt.

2.1.2 Schwingungsanalyse

Bei geometrisch einfachen K8rpern l&Bt sich der E-Modul aus den Eigenfre-
guenzen ermitteln. Dazu wird die Probe durch einen mechanischen Anschlag zu
Schwingungen angeregt. Kurz vor Erreichen des Ruhezustandes schwingt der
Koérper dann mit seiner Eigenfrequenz. Aus dieser Eigenfrequenz sowie den
Abmessungen und der Masse des Kbrpers kann dann der E-Modul berechnet werden.

Die Messungen wurden mit einem Grindo-Sonic-Geridt (Hersteller Lemmens-
Elektronika, K8ln) an Biegebruchproben durchgefiihrt. Die Proben wurden in den
Schwingungsknoten gelagert und mit einem kleinen Hammer, einem mit einer
Lotperle versehenem Draht, auf halber Probenldnge leicht angeschlagen und
damit zu Biegeschwingungen angeregt. Die Signalaufnahme erfolgte mit einem
Mikrofon, das in Schwingungsrichtung unter der Biegebruchprobe aufgestellt
war. Bei dem hier verwendeten Gerdt wird als MeBwert ein zur Schwingungsdauer
proportionaler Zahlenwert R ausgegeben. Er gibt die Dauer von zwel Perioden
der analysierten Schwingung an. Die Frequenz in Hz erhdlt man dann durch die

Beziehung

Fa2 3)

Die MeBergebnisse wurden mit einem von der Fa. Lemmens-Elektronika gelie-
fertem Programm auswertet, das sich auf die Arbeit von Spinner und Tefft /1/
stiitzt.

2.2 Versuchsergebnisse und Daten aus der Literatur

Unabhédngig vom Anwendungsgebiet oder der zeitlichen Folge der Untersuchungen
wurde fiir die Darstellunyg der Ergebnisse folgende Reihenfolge der Materialien
gewdhlt: oxide, Nitride, Karbide und sonstige. Innerhalb dieser Gruppen wurde
die Reihenfolge nach dem Umfang der durchgefiihrten Untersuchungen festgelegt.
Die Materialien lagen als Biegebruchproben mit den Abmessungen 3,5 x 4,5 x
45 mm’ und als Tabletten und Scheiben in verschiedenen Abmessungen vor.

2.2.1 Oxide
Al,0,

Die Anwendungsmdglichkeiten des Al,0, sind wegen seiner thermischen Stabilitét

und seiner chemischen Besténdigkeit sehr vielseitig. In Fusionsreaktoren wird
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Al,0, wegen seiner niedrigen dielektrischen Verluste im GHz~Frequenzbereich
als Fenstermaterial fiir die Einstrahlung von Mikrowellen zur zusdtzlichen

Heizung des Plasmas vorgesehen.

. bni

Al,0, wurde in verschiedenen Reinheitsgraden untersucht. Die Proben stammten
von mehreren Herstellern und wurden als Biegebruchproben, Tabletten oder
Scheiben geliefert. Die Biegebruchproben hatten die Abmessungen 3,5 x 4,5 x
45 mm’. Tabletten wurden im allgemeinen mit Durchmessern zwischen 10 und 13
mm geliefert. Scheiben hatten deutlich gréBere Durchmesser. Die gemessenen
elastischen Eigenschaften sind in der Tab. 1 zusammen mit Daten der Biege-

bruchfestigkeit, Dichte und mitleren KorngrdBe dargestellt.

Die untersuchten Al,0,-Qualitdten wiesen alle eine hohe Dichte auf, so daB
keine Aussagen zur Abhidngigkeit der elastischen Eigenschaften von der Dichte
gemacht werden kénnen. Dagegen ist eine Zunahme des E-Moduls mit steigendem
Reinheitsgrad zu beobachten. So besitzen die Al,0,~(99,9)-Proben einen h&heren
E-Modul als alle anderen. Sie sind auch deutlich feinkdrniger als die mit
geringerem Reinheitsgrad. Die Abhdngigkeit der Biegebruchfestigkeit vom
Reinheitsgrad und von der KorngrdBe ist aber deutlich stdrker ausgeprigt.

Daten aug der Literatur

Al,0, ist die am meisten angewandte und am besten untersuchte Hochleistungs-
keramik. Dementsprechend umfangreich ist die Literatur. Die hier zitierten
Quellen sind nur ein Ausschnitt der neueren Verdffentlichungen. Der E-Modul
von dichtem Al,0, (Porositédt =2%) liegt im allgemeinen zwischen 355 und 400
GPa /2-38/, die Poissonzahl zwischen 0,22 und 0,32 /3,4,17-20,27-30,38/. Eine
eindeutige Zuordnung der Werte zum Reinheitsgrad oder zur KorngrdBe ist nicht
m8glich, weil in den meisten Arbeiten eine ausreichende Charakterisierung der
untersuchten Materialien fehlt. Es f#dllt auf, daB in neueren Arbeiten im
allgemeinen hdhere E-Moduln und niedrigere Poissonzahlen genannt werden als
in &dlteren., Offenbar ist die mechanische Qualitdt der untersuchten Al,0,-
Sorten, besonders in Richtung hdéherer Festigkeit, mit der Zeit gestiegen.
Eigene Untersuchungen an Biegebruchproben deuten n#dmlich darauf hin, daB
zwischen Biegebruchfestigkeit und Poissonzahl ein Zusammenhang in der Weise
besteht, daB mit steigender Festigkeit der E-Modul zu- und die Poissonzahl
abnimmt /36/.

Porositdtsabhingigkeit

Zur Beschreibung der Porcsitdtsabhingigkeit des E-Moduls von Al,0, existieren
in der Literatur eine Reihe von Formeln. So verwendet Spriggs /10/ den ex-

ponentiellen Ansatz




Tab.

Al,0,~Qualitédten

1: Elastische Eigenschaften und Charakterisierung der untersuchten

Material/Hersteller Dichte| Biegebruchf., MPa Korngr. E-Modul Poisson-

Probenform/Abmessungen, mm| % TD Weibullmodul m am GPa Zahl
Al,0, (99,5) - AL23, Friedrichsfeld GmbH, Mannheim

Biegebruchproben I 98,3 205 = 25, m = 8,5 9 378 = 5 0,24 + 0,01

Biegebruchproben II 98,2 266 + 52, m = 5,0 - 379 = 3 0,23 = 0,01

Tabletten, D= 6, H=10 98,2 - - 354 = 2 0,25 = 0,01

Tabletten, D=10, H=10 98,3 - - 378 + 1 0,25 =+ 0,01

Tabletten, D=11,5, H=18 97,9 - - 375 = 3 0,22 = 0,01

Tabletten, D=13,5, H=18 97,8 - - 372 = 3 0,22 + 0,01
Al,0, (99,7) - F99, Friedrichsfeld GmbH, Mannheim

Biegebruchproben, A 98,0 272 =17, m = 18,5 6 369 = 1 0,21 = 0,01

Biegebruchproben, B 98,0 247 £ 11, m = 25,6 7 363 = 2 0,21 = 0,01
Al,0, (99,9) - Bio-Al,0,, Friedrichsfeld GmbH, Mannheim

Biegebruchproben 301 £ 58, m=5,0 0,9 382 x 4 0,23 = 0,01

Tabletten, D=11, H=10 98,5 - - 383 = 4 0,21 = 0,01

Tabletten, D=13, H=10 98,3 - - 374 = 5 0,22 + 0,01
Al,0, (99,7) - RV 679, Feldmiihle AG, Plochingen

Biegebruchproben 97,8 239 = 18, m = 13,8 - 379 = 3 0,23 = 0,01
Al,0, (99,5) - Deranox 995, Morgan Matroc, East Molesey, GB

Scheiben 96,8 - 7 358 + 3 0,24 + 0,01
Al,0, (99,7) - Deranox, Morgan Matroc, East Molesey, GB

Scheiben, Deranox 997 € 98,8 - 6 379 =+ 3 0,23 + 0,01

Scheiben, Deranox 997 97,3 - 6 360 = 2 0,23 + 0,01

Scheiben, Deranox 997 SD 96,8 - io0 356 = 4 0,24 = 0,01
Al,0; (99,9) - Vitox, Morgan Matroc, East Molesey, GB

Biegebruchproben 99,6 410 = 43, m = 10,1 1,5 394 = 4 0,22 + 0,01

Scheiben 99,6 - - 405 = 2 0,23 = 0,01
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E=E,e™ @)

E, E-Modul bei 100% Porosité&t
b empirische Konstante

und wertet damit verschiedene Literaturdaten aus. Er findet dabei fiir E, Werte
von 395 bis 412 GPa und fiir die Konstante b Werte 2zwischen 1,6 und 4,35 bzw.
4,5 in /8/. Auch Knudsen /11/ verwendet diesen Ansatz mit den Werten E, = 410
GPa und b = 3,95. Zur Unterscheidung des Einflusses der Art der Porositit

erweitert Spriggs spédter /12/ den Ansatz auf

b P ~b
E=Eje (5)
P,, P, Volumenanteile der offenen und der geschlossenen Porositéit
b,, b, empirische Konstanten

Hasselman /13/ schldgt, aufbauend auf die Arbeit von Hashin /14/, fiir ge-

schlossene Porositédt die Beziehung

E=E0[1+—————1_(:I_:1)P] 6)
vor und findet filir die Konstante A im Porositédtsbereich zwischen 0,3 und 16,4%
Werte von 3,95 bis 4,16. Die Abhidngigkeit des E-Moduls von der Porositéat, wie
sie nach den Formeln (4) und (6) mit den in /10,11,13/ angegebenen Koeffi-
zienten berechnet wird, ist in der Abb. 1 dargestellt. Als Wert filir E, wurde
400 GPa bzw. 410 GPa nach /11/ eingesetzt. Die in /2/ verdffentlichten
experimentellen Daten zur Porosit#dtsabhingigkeit sind ebenfalls in diese Abb.

eingezeichnet.

Wang /30/ untersuchte Al,0, mit theoretischen Dichten zwischen 57 und 95% und
versuchte die experimentellen Ergebnisse mit den Formeln von Spriggs und
Hashin-Hasselman fiir die Porosit&tsabhingigkeit zu korrelieren und kommt zu
dem SchluB, daB fiir geschlossene Porositdt (P=<0,2) die Hashin-Hasselman-
Beziehung (6) die experimentellen Ergebnisse bis ca. 16% Porositdt hinrei-
chend gut beschreibt, wdhrend im Porositidtsbereich bis zu 32% unabhidngig von
der Art der Porositdt die Beziehung von Spriggs (4) gilt. Eine Extrapolation
der verschiedenen Mefwerte auf 100% dichtes Al,0, mit den angegebenen Formeln

fiihrt zu maximalen E-Moduln zwischen 400 und 414 GPa.

Die Poissonzahl weist nach /2/ bei ca. 20% Porositdt ein Maximum auf. Bei
einem Ausgangswert von 0,27 bei 0% Porositdt wurden hier 0,32 gefunden. Mit
steigender Porositit nahm sie dann bis 40% zunichst langsam wieder ab und
fiel dann bei 50% auf 0,13.




Altere Arbeiten zur Temperaturabhingigkeit des E-Moduls werden in /7,20/
zitiert. Danach nimmt der E-Modul 2zwischen Raumtemperatur und ca. 800 °C
langsam ab, wobei die Anderungsrate nur geringfiigig mit der Temperatur an-
steigt. Oberhalb von ca. 1000 °C kommt es dann zu einem sehr raschen Abfall
des E-Moduls. Ein &hnlicher Verlauf mit der Temperatur wird in /2/ fiir
Materialien verschiedener Dichte beobachtet. In /5/ wurde eine lineare Ab-
nahme des E-Moduls mit der Temperatur von ca. 40 MPa/K bis zu ca. 1000 °C
gemessen. Dieses Material hatte allerdings nur einen sehr niedrigen E-Modul
bei Raumtemperatur von ca. 310 GPa. In der gleichen Arbeit wird flir Saphir-
und Rubin-Einkristalle bis zum Ende der MeBbereiche von 1400 bzw. 1700 °C ein
linearer Abfall von ca. 60 MPa/K gefunden., Eine lineare Abnahme des E-Moduls
mit steigender Temperatur bis zu ca. 1000 °C wurde auch in /38/ fiir ein Ma-
terial mit einem E-Modul von 374 GPa gefunden. Diese Ergebnisse fiir poly-
kristallines Material sind =zusammen mit den experimentellen Daten aus
/7,16,20,22/ in der Abb. 2 dargestellt. Uber eine anndhernd lineare Abnahme
im Temperaturbereich bis zu 650 °C wird in /31/ berichtet.

Eine Temperaturabhingigkeit der Form
T
E =E, —BTexp(—Fo) 0]

E, E-Modul bei 0 K
T Temperatur in K

bis zur Debye-Temperatur wird in /9/ angegeben. Fiir zwei durch konventio-
nelles Kaltpressen und Sintern hergestellte Al,0,-Sorten werden folgende Daten

genannt:

BEot 346 und 405 GPa,
B: 48 und 56 MPa,
Tyt 309 und 312 K.

Diese Art der Darstellung ergibt bei niedrigen Temperaturen zunidchst einen
flachen Abfall des E-Moduls mit steigender Temperatur, der dann zunimmt und
oberhalb der Raumtemperatur in einen linearen Abfall i{ibergeht. Hierbei weist
das Material mit dem h&heren E-Modul die hdhere Abnahmegeschwindigkeit auf.
In /17/ wird ebenfalls von einer praktisch linearen Abnahme mit der Tempe-
ratur bis zu ca. 1100 °C berichtet, desgleichen in /23,28/, wo lineare
Bereiche bis 1050 °C genannt werden. Oberhalb 1050 °C tritt dann ein stérkerer
Abfall ein /23/.

In /26/ wurde die Temperaturabhingigkeit des E-Moduls dreier grobkdrniger
Materialien bis zu maximal 1400 °C beim Aufheizen und Abkiihlen untersucht.
Dabei fiel der E~Modul beim Aufheizen nahezu kontinuierlich von Raumtempe-
ratur ab. Beim Abkiihlen dagegen blieb er zwischen ca. 600 °C und Raumtempe-
ratur nahezu konstant. Die beim Abkiihlen gemessenen Werte lagen stets um

einige Prozent hdher als die beim Aufheizen gemessenen.




Die beobachteten Unterschiede in der Temperaturabhingigkeit des E-Moduls,
insbesondere der Temperatur, bei der die Abnahmegeschwindigkeit drastisch
zunimmt, sind vermutlich durch unterschiedliche Anteile von Glasphase an den
Korngrenzen bedingt. So wurde in /24/ an einem 99 %-igen Al,0, mit einem E-
Modul von ca. 375 GPa im Temperaturbereich zwischen 25 und 1400 °C eine li-
neare Abnahme des E-Moduls von 40 MPa/K gemessen. Bei einer 96 %-igen Al,0,-
Keramik betrug der Abfall bis etwa 1000 °C nur 30 MPa/K, nahm dann aber in-
folge des Erweichens der MgO-haltigen Bindephase stark zu. Bei 1400 °C lag
dann der E-Modul bei ca. 235 GPa.

In /20/ wird eine Literaturquelle zitiert, nach der die Poissonzahl von ca.
0,3 bei Raumtemperatur auf ca. 0,5 bei 1200 °C mit der Temperatur ansteigt.
Nach /2/ steigt sie ebenfalls an, von 0,27 bei Raumtemperatur auf 0,47 beil
1200 °c. In /17/ wird eine nur leichte Zunahme der Poissonzahl mit der Tem-
peratur becbachtet, und zwar von 0,232 bei Raumtemperatur auf 0,245 bei 1000
°c fiir ein hochdichtes Material mit einem E-Modul von ca. 395 GPa. Auch in
/4/ wurde im untersuchten Bereich zwischen Raumtemperatur und 1000 °C eine
fast kontinuierliche Zunahme von 0,238 auf 0,249 gefunden. Es wird jedoch
auch liber einen abweichenden Temperaturverlauf berichtet. So wird in /3/ fiir
25 °C ein Wert von 0,27 angegeben und fiir 600 °Cc 0,14. Zu héheren Temperaturen
hin soll die Poissonzahl dann wieder ansteigen. Sakaguchi et al. /38/ be-
richten {iber einen Anstieg der Poissonzahl von 0,24 bei Raumtemperatur auf
0,26 bei 1000 °C. Dariliber bleibt sie dann im untersuchten Temperaturbereich

bis 1350 °C konstant.

EinfluB einer Neutronenbestrahlung

Die Ergebnisse der E-Modul-Messungen an bestrahlten Al,0,~Proben sind in der
Tab. 2 aufgefiihrt. Es werden die Mittelwerte des E-Moduls und der Poissonzahl
im unbestrahlten und bestrahlten Zustand angegeben. Auf die Angabe der
Standardabweichung wird verzichtet, wenn weniger als vier bestrahlte Ta-
bletten filir die Messungen zur Verfiigung standen. Im hier untersuchten Tem-
peraturbereich kénnen bei niedriger Bestrahlungsdosis praktisch keine Ande-
rungen der elastischen Eigenschaften beobachtet werden. Offenbar tritt erst
im Bereich oberhalb 0,5 dpa eine merkliche Abnahme des E-Moduls mit
steigender Dosis ein. Bei hohen Dosen scheint der E-Modul einem S&ttigungs-

wert zuzustreben.

Der EinflufB3 einer Neutronenbestrahlung auf verschiedene Al,0,~Keramiken wurde
in /39/ untersucht. Die Materialien wurden zwischen Raumtemperatur und 450
°C bis zu einer maximalen Neutronendosis von 5:10*° n/m?* bestrahlt. Der E-Modul
der Keramik mit 99% Al,0, nahm bis zu einer Dosis von 1:10?? n/m’> nur unwe-
sentlich ab und blieb dann praktisch konstant. Dieses Ergebnis wird durch die
in dieser Arbeit gefundenen Resultate bestdtigt. In /40,41/ wird {iber den
BestrahlungseinfluB bei verschiedenen Temperaturen im Bereich von 100 bis 300
K auf den E-Modul derselben Al,0,-Keramik berichtet. Nach einer Bestrahlung
bis zu einer Dosis von 1,7310**> n/m’ hatte der E-Modul um 4,8% bei 300 K und




Tab. 2: EinfluB der Neutronenbestrahlung auf die elastischen Eigenschaften

von Al0,
Materialqualitét Bestrahlungsbedingungen E-Modul in GPa Poissonzahl
Experiment dpa Temp., °C unbestr. bestr. unbestr. bestr.
n/m’ (E>0,1 MeV)

Al,0;, (99,5) - AL23 0,5 300 372 370 0,22 0,22
LAMPF 4.10%

Bio-Al,0, (99,9) 0,5 300 374 375 0,22 0,22
LAMPF 4:10*
Al,0,-Einkristall 0,5 300 333 345 0,32 0,31
LAMPF 4:10%

Bio-Al,0, (99,9) 13 550 374 354 0,22 0,22
COCCINELLE 4,510 2

Al,0, (99,5) - AL23 24 420 372 319 0,22 0,24
CERAM D217/1 1,6:10%

Bio-Al,0, (99,9) 39 430 374 327 0,22 0,23
Phenix MAT6 3-10%¢

Y orientierung unbekannt

2 E>1 MeV

um 5,8% bei 100 K abgenommen. Im Ausgangszustand hatte das Material einen
E-Modul von 376 + 3 GPa. Die stdrkste Anderung trat hier zu Beginn der Be-

strahlung ein.

Die Neutronenbestrahlung fithrt zu keiner nennenswerten Anderung der Pois-
sonzahl /41/.

Al,0,-2r0,

Eigene Ergebnisse

Es wurden Materialien mit verschiedenen Zr0,-Gehalten untersucht. Die Mate~

rialdaten sind in der Tab. 3 aufgefiihrt.

Daten aus der Literatur

Flir 2ro,~verstédrktes Material mit ZrO,-Gehalten zwischen 0 und 22 vol-% wurde
in /42/ eine Abnahme des E-Moduls mit steigendem Zr0,-Gehalt beobachtet, und
zwar von ca. 375 GPa auf ca. 200 GPa, wobei ein deutlicher EinfluB der Sin-
teratmosphdre erkennbar war. Unter Luft gesintertes 2ZrO,-haltiges Material
hatte einen h8heren E-Modul als unter Wasserstoff gesintertes. In /43/ wird
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Tab. 3: Elastische Eigenschaften und Charakterisierung der untersuchten
Al,0,~Zr0,~Qualitédten

2ro,-Gehalt, Gew.-% Dichte| Biegebruchf., HMPa Korngr, E-Modul Poisson-
Probenform/Abmessungen, mm | % TD Weibullmodul m pm GPa Zahl
10%, Biegebruchproben 98,0 481 * 65, m = 7,9 - 389 = 5 0,23 = 0,02
15%, Biegebruchproben 98,8 470 = 73, m = 8,4 0,8 382 x 4 0,23 = 0,01
15%, Tabletten, D=13, H=10| 98,9 - - 395 x 4 0,23 = 0,01

ebenfalls i{iber einen Abfall des E-Moduls mit zunehmenden %rO,-Gehalt fiir ein
Material mit 2 Mol-% Y,0, berichtet. Der E-Modul nimmt danach fast konti-
nuierlich von 390 GPa bei 0% 2r0, auf 210 GPa bei 100% %ro, ab.

In /44/ wurden explosionsverdichtete Materialien mit verschiedenen 2ro,-
Gehalten untersucht. Die gemessenen E-Moduln waren in hohem MaBe abh&dngig vom
Verdichtungsdruck und von der anschlieBenden Wiarmebehandlung. Die erreichten
Dichten lagen in jedem Fall unter 98% der theoretischen. Fiir die verschie-
denen 2r0,-Gehalte wurden folgende Maximalwerte des E-Moduls gefunden:

10 vol-% Zr0O,: 338 GPa,
20 vol-% 2r0,: 197 GPa.

In /45/ wird eine praktisch lineare Abnahme des E-Moduls mit dem 2ZrO,-Gehalt
im Bereich von 0 bis 100% beobachtet. In /46/ wurden drei Materialien mit 4,
6 und 12% 2rO, untersucht. In diesem schmalen Bereich ergab sich keine sy-
stematische Abhdngigkeit vom ZroO,~Gehalt. Die E~Moduln lagen bei 379, 385 und
372 GPa.

In /47/ wird die Abhingigkeit des E-Moduls vor der Temperatur fiir ein Material
der Zusammensetzung 20 Gew.-% Al,0,, 80 Gew.-% Zr0O, im Bereich bis zu 800 °C
gezeigt. Danach nimmt der E-Modul von ca. 265 GPa bei Raumtemperatur auf ca.
225 GPa bei 800 °C ab, wobei es zu einem steileren Abfall im Bereich zwischen
200 und 300 °C kommt. Diese Unstetigkeit ist verbunden mit einem Maximum der

Démpfung in diesem Temperaturbereich.
MgAl,O,

Ej boi

MgaAl,0, kommt als alternatives Fenstermaterial neben Al,0, fiir Fusionsreak-
toren in Betracht. Tab. 4 gibt die an polykristallinem Material gemessenen

Daten wieder.
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Tab. 4: Elastische Eigenschaften und Charakterisierung der untersuchten
MgAl,0,~Qualitdten

Material/Hersteller Dichte | Biegebruchf., MPa Korngr. E-Modul Poisson-

Probenform/Abmessungen, mm| % TD Weibullmodul m pm GPa Zahl

Hersteller: Ceraten, Spanien

Biegebruchproben 98,6 142 + 54, m = 2,8 - 267 + 6 0,25 = 0,02

Hersteller: Raytheon, USA

Tabletten, D=10, H=10 100 - 2-140 272 = 1 0,26 = 0,01

Tabletten, D=13, H=10 100 - 2-140 277 = 1 0,26 = 0,01

Daten aus der Literatur

Flir polykristallines MgAl,0, werden in der Literatur E-Moduln zwischen 240 und
284 GPa angegeben /6,28,48-51/. In /52/ wird fiir einen Spinell der Zusam-
mensetzung MgO:2,6Al1,0, aus Messungen der Schallgeschwindigkeiten an einem
Einkristall ein E-Modul von 308 GPa bei 25 °C fiir polykristallines Material
abgeleitet. Nach einem Vergleich der Schallgeschwindigkeiten von Spinellen
unterschiedlicher Zusammensetzung wird geschluBfolgert, daB die Substitution
von Mg durch Al keinen merklichen EinfluB auf die Schallgeschwindigkeiten
hat. Da sich auch die Dichte nur unwesentlich &ndert, kann der Wert von 308

GPa wohl als oberer Grenzwert angesehen werden.

Flir die Poissonzahl des MgAl,0, werden in /51/ Werte zwischen 0,244 und 0,249
angegeben. Aus den in /49/ auf 100% TD extrapolierten Daten des E-Modul und
des Schubmoduls kann eine Poissonzahl von 0,268 fiir MgAl,0, berechnet werden.

Diese Werte stimmen mit den IMF-Daten gut {iberein.

Porosititsabhingigkeit

Fiir die Porositédtsabhingigkeit des E-Moduls von MgAl,0, wird in /53/ die 1li-

neare Beziehung

E=E,(1-bP) ®)

mit E, = 275 GPa und b = 2,5 fiir Porositdten bis zu 16% angegeben. Sie ergibt
den besten Fit der Daten in /6/ und /51/. Ausgewertet wurden diese Daten auch
mit den Gleichungen (4) und (6). Beides ergab eine schlechtere Anpassung,
besonders (6). In /49/ dagegen wird die Porosit#tsabhingigkeit der dort an-
gegebenen Daten bis zu 40% Porositidt wird durch den exponentiellen Ansatz (4)
mit den Koeffizienten E, = 298 GPa und b = 4,1 am besten beschrieben. Eine
Extrapolation mit der Formel (6) und der linearen Beziehung ergibt nach /49/
auffallend niedrige Werte von 246 und 263 GPa fiir den E-Modul eines 100%

dichten Materials.
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T turabhingigkeit

In /54/ wird fiir einen mit LiF als HeiBpreBhilfe hergestelltem Spinell ein
E-Modul von 272 GPa angegeben, filir ein anderes Material 258 GPa. Fiir die
Temperaturabhingigkeit dE/dT werden Werte von -29 bzw. -28 MPa/K ohne Angabe
des Temperaturbereichs genannt. Zur Beschreibung der Temperaturabhdngigkeit

nennt Kingery /55/ folgende Werte:

20 °Cc: 237 GPa,
400 °C: 237 GPa,
1000 °C: 209 GPa.

In /56/ wurde fiir ein gesintertes Material mit ca. 70% TD eine anndhernd
lineare Abnahme mit der Temperatur bis 1000 °C gefunden, wobei die Abnahme
zwischen 500 und 700 °C etwas verzdgert war. Der E-Modul dieses Materials
betrug 81 GPa und lag damit hdher als nach den Daten in /49/ bei dieser Po-

rositdt zu erwarten wire (ca. 70 GPa).
LiAlo,

Eigene Ergebnisse

LiAlo, kommt in seiner y-Modifikation als Brutmaterial filir Fusionsreaktoren
in Frage. Fiir die Untersuchungen standen Tabletten aus franzdsischer Pro-
duktion zur Verfligung (Durchmesser 9,8 mm, H6éhe 10 mm). Die gemessenen Ma-

terialdaten sind in der Tab. 5 aufgefiihrt.

Tab. 5: Materialdaten der untersuchten LiAlo,-Tabletten

Charge | Dichte |KorngrdBe| E-Modul Poisson-
$TD pm GPa Zahl
LP 89 2 92 + 2 0,25 = 0,01
MP 73 <1 53 = 5 0,22 = 0,01
Daten aus der Literatur

In verschiedenen franzdsischen Arbeiten /57-61/ wird iiber Bestimmungen des
E-Moduls an LiAlO, nach dem Ultraschallaufzeitverfahren berichtet. Die Mes-
sungen erfolgten iiber einen breiten Porositédtsbereich. Es wurde ein linearer
Zusammenhang 2zwischen der longitudinalen Schallgeschwindigkeit v und der

Porositidt P gemdB folgender Beziehung gefunden:
v=12(0,7-P), km/s. 9)

Ein EinfluB der KorngrdBe auf die Schallgeschwindigkeit wurde nicht be-
obachtet. Der E-Modul wird nach der einfachen Formel
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E=pv?, GPa (10)

berechnet. Die Abhingigkeit des E-Moduls 0,5 von der Porositdt im Bereich von
0,05 bis 0,5 wird durch folgenden Ansatz beschrieben:

E =144 p,(1-P)(0,7-P), GPa (11)

mit der theoretischen Dichte p, = 2,615 g/cm’. Eine Extrapolation auf 100%
Dichte ergibt 185 GPa.

In /62,63/ wird iiber E~Modulmessungen an gesinterten LiAlO,-Materialien (Typ
A und Typ P) mit Porositédten zwischen 10 und 37% berichtet, bei denen die
Pulvervorbereitung nach 2zwei verschiedenen Verfahren erfolgte und die un-
terschiedliche KorngréBen aufwiesen. Fiir die Porositétsabhéngigkeit‘des dy-
namischen E-Moduls wird in /63/ folgende Formel angegeben:

E=v'p,(1-P), GPa. (12)

v Schallgeschwindigkeit in km/s
P Porositét
po theoretische Dichte

Fiir die Geschwindigkeit der longitudinalen Schallwellen wurde ebenfalls eine
lineare Abhidngigkeit von der Porositdt gefunden. Es gelten folgende Bezie-
hungen /63/:

v =28,17 - 10,31 P in km/s fiir Typ P (KorngrdBe 0,2-0,4 pm),
8,13 - 13,47 P in km/s fiir Typ A (KorngrdBe 0,2-20 um).

Flir 100% dichtes Material ergeben sich damit dynamische E-Moduln von 175 GPa
(Typ P) und 173 GPa (Typ A). Die E-Moduln wurden von den Autoren auch im
Dreipunktbiegeversuch bestimmt. Die so gemessenen statischen E-Moduln liegen
um 20 bis 30% niedriger als die dynamischen. Diese Diskrepanz ist ungewShn-

lich, wird aber von den Autoren nicht diskutiert.

Die nach den Formeln (11) und (12) berechneten E-Moduln sind zusammen mit den
KfK/IMF-MeBwerten in der Abb. 3 dargestellt.

Zur Temperaturabhingigkeit des E-Moduls von LiAlO, wird in /58/ gesagt, daB
er bei 700 °C um 6 bis 8% kleiner ist als bei Raumtemperatur.

EinfluB einer Neutronenbestrahlung

In /64/ werden Angaben zur prozentualen Anderung der longitudinalen Schall-
wellengeschwindigkeit in porésen LiAlO,-Tabletten nach Bestrahlung bei Tem-
peraturen von 400 und 600 °C im Osiris Reaktor in Saclay gemacht. Die maximale
Dosis schneller Neutronen (E>1 MeV) lag bei 4,7-10** n/m’ und die thermischer
Neutronen bei 1,48:10°* n/m’. Der Li-Abbrand betrug 1,1 Atom-%. Unter diesen
Bedingungen nahm die Schallgeschwindigkeit um 2 bis 8% ab.
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. bnj

Im Rahmen der Entwicklung keramischer Brutmaterialien fiir Fusionsreaktoren
werden im KfK/IMF die Eigenschaften von Lithiumsilikaten, u.a. von Li,Sio,,
untersucht. Die Herstellung des Probenmaterials erfolgte im KfK/IMF und wird
in /65,66/ beschrieben. Es wurden Tabletten mit unterschiedlichen Dichten und
KorngrdBen durch Kaltpressen und Sintern produziert. Bei den Messungen an
Tabletten der ersten Herstellungsserien traten auBlerordentlich hohe Schwan-
kungen der mechanischen Eigenschaftswerte auf, die mdglicherweise auf eine
noch nicht optimale Herstellung zuriickzufithren sind. Aus diesem Grund werden
bei der Auswertung nur die oberen MeBwerte der jeweiligen Charge als maBge-
bend fiir den E-Modul gefiigemdBig einwandfreien Materials angesehen. Die Daten

sind in der Tab. 6 aufgefiihrt.

Tab. 6: Elastische Eigenschaften und Charakterisierung der untersuchten
Li,8i0,~Qualitéten

Charge |Durchm.xH8he|Dichte | KorngréBe |E-Modul| Poisson-

mm $TD um GPa Zahl

II 9x8 95 - <99 0,239

11T | 5x6 78 20 <67 0,23"

v 10x10 88 25 <85 0,23"

VI 9x9 83 8 s47 -

VII 9x9 83 6 44 = 2 |0,22 = 0,01

VIII 9x9 93 10 55 + 5 {0,22 = 0,01

1) Bestimmung wegen starker Dimpfung der transversalen Schallwellen unsi-

cher.

Die Porositdtsabhingigkeit des E~Moduls 138t sich durch die Formel
E=110-(1-P)’, GPa (13)
darstellen /67-69/. Abb. 4 zeigt die Abhingigkeit von der Porositidt.

Daten aus der Literatur

In /70/ werden die elastischen Konstanten des Li,$iO, und ihre Temperatur-
koeffizienten angegeben. Mit Hilfe der Mittelung nach Voigt /71/ ergibt sich
daraus ein E-Modul von ca. 130 GPa und eine Poissonzahl von 0,216 bei
Raumtemperatur. Fiir 80% dichtes heiBgepreftes Material werden in /72/ der
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E-Modul zu 53 GPa und die Poissonzahl zu 0,19 angegeben. Der E-Modul ent-
spricht damit dem der IMF-Materialien, wihrend die Poissonzahl etwas nie-

driger liegt.
Li,Sio,

Ei bni

Die Herstellung des Lithiumorthosilikats als Fusionsreaktorbrutstoff er-
folgte ebenfalls im KfK/IMF durch Kaltpressen und Sintern von Tabletten
/65,66/. Zur Verbesserung der Eigenschaften des Li,Si0, wurden Dotie-
rungsversuche mit Al und Mg durchgefiihrt /73/. Fiir die Untersuchungen standen
die in der Tab. 7 aufgefiihrten Materialien zur Verfiigung.

Tab. 7: Elastische Eigenschaften und Charakterisierung der untersuchten
Li,sio,-Qualitédten

Charge Durch. x H8he| Dichte Korngr. E-Modul Poisson-
mm $TD um GPa Zahl
IX 4,5x4,5 90 50 79 0,25 = 0,02
X 9x9 90 100 80 = 5 0,25 = 0,02
XT 9x9 78 15 40 = 2 0,25 + 0,02
LISA 2 8x8 91 25 ca. 65 -
Li, Al,,,Sio, 8x8 90 20 88 + 1 |0,25 + 0,02
Li, Mg,,,S10, 8x8 ’ 90 20 75 + 1 |0,25 £ 0,02

Die Porositdtsabhidngigkeit 1&Bt sich, ebenso wie beim Li,$i0,, durch die Be-
ziehung (13) darstellen. Abb. 5 zeigt den E-Modul als Funktion der relativen

Porositit.

Daten aus der Literatur

In /74,75/ werden fiir Li,§i0, folgende Werte des E-Moduls E und der Poissonzahl
pm in Abh#ngigkeit von der Dichte genannt:

68% TD: E = 38,2 GPa, p = 0,23
77% TD: E = 61,8 GPa, u = 0,24
93% TD: E = 103,2 GPa, n = 0,24

Flir die Beschreibung der Porosit&dtsabhidngigkeit wird der exponentielle Ansatz
(4) mit den Koeffizienten E, = 137,5 und b = 3,88 gewdhlt.

In /76/ werden die Einfliisse der Sintertemperatur und -dauer auf den E-Modul
untersucht. Die Temperatur bestimmt den E-Modul iiber die Dichte. Dagegen ist
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der EinfluB der Sinterdauer bei 1000 °C nicht so ohne weiteres erklérbar. Bei
der niedrigsten Dichte (93% TD) wurde mit 103 GPa der hdchste E-Modul ge-

funden.

Billone und Grayhack /77,78/ schlagen zur Beschreibung der Abhidngigkeit des
E-Moduls von der Porositdt und der Temperatur die Formel

E =E,exp(-bP)[1-a (T -293)], GPa (14)

vor und geben folgende Koeffizienten an:

Die nach der Formel (14) berechnete Porosit#dtsabhéngigkeit ist ebenfalls in
die Abb. 5 eingezeichnet. In dem durch Messungen abgedeckten Bereich ist die
Porosit&dtsabhidngigkeit mit der der Formel (13) praktisch gleich. Die Be-
schreibung durch den Ansatz (1-P)" hat jedoch den formalen Vorteil, daB die
betreffende Eigenschaft bei 100% Porositdt tatsdchlich null ist. Die
Abhédngigkeit des E-Moduls von der Temperatur ist nach der Formel (14) im
gesamten Temperaturbereich linear. Die Beschreibung der Temperaturabhdngig-
keit setzt nach /78/ voraus, daB sich der E-Modul am Schmelzpunkt um 40%
gegeniiber dem Wert bei Raumtemperatur erniedrigt hat, allerdings stimmt der
in /77/ genannte Koeffizient damit nicht {iberein.

vo,

. bni
U0, wird als Brennstoff in Kernspaltungsreaktoren verwendet. Tab. 8 zeigt die

wichtigsten Daten der untersuchten Materialien.

Daten aus der Literatur

Eine ausfiihrliche Literaturiibersicht iiber die elastischen Eigenschaften von
oxidischen Kernbrennstoffen finden sich in /79,80/. In /79/ wird nach Aus-
wertung der Literaturangaben filir st8chiometrisches UO, folgende Formel fiir
die Porositdts- und Temperaturabhingigkeit des E-Moduls unterhalb der

Schmelztemperatur empfohlen:
E =233,4(1-2,753 P)(1-1,0915-10"*T), GPa. (15)

T Temperatur in K

In /80/ wird die Porositdtsabhidngigkeit bis zu P = 0,3 durch den Faktor
(1 - 2,5-P) ausgedriickt., Im Falle von P > 0,3 wird die Beziehung
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Tab. 8: Materialdaten der untersuchten UO,-Tabletten

Charge/ Tabletten- |Tabletten-|Dichte|KorngrdfBe E-Modul
Hersteller |durchm., mm| h&he, mm $TD um Gpa !
I/RBU 7,95 7,95 94,0 8 178 = 3
I/RBU 9,14 11,0 94,4 8 207 = 9
III/RBU 9,2 10,8 93,1 8 182 = 4
IV/RBU 12,18 14,7 95,35 8 198 + 4
V/RBU 10,62 12,2 95,8 8 205 = 3
VI/RBU 11,55 12,9 94,0 8 198 = 5
HSV/NUKEM 5,87 8 96,2 3 208 = 9

1) berechnet mit einer Poissonzahl von 0,3

(1-P)

m N GPa (16)

E =E,
mit b = 6 empfohlen. Abb. 6 3zeigt die Abh#ngigkeit des E-Moduls von der
Temperatur nach /80/.

Fliir die Poissonzahl stdchiometrischen Materials wird in /79/ ein Wert von
0,316 zwischen Raumtemperatur und 177 °C empfohlen. Nach /80/ nimmt die
Poissonzahl zwischen‘Raumtemperatur und 2000 °C linear von 0,32 auf 0,30 ab.

Zu héheren Temperaturen steigt sie dann wieder an.

EinfluB einer Neutronenbesgtrahlung

In /81/ wird liber die Messung des E-Moduls von 94,3% dichtem UO, mit natilir-
licher Isotopenzusammensetzung durch Ultraschallaufzeitmessungen widhrend der
Bestrahlung berichtet. Das Material wurde bei Neutronenfliissen (Anteil
schneller Neutronen fast 4%) von 1,7:10'° n/m’s und 5:10'° n/m’s bei Temperaturen
von 90 und 300 °C bestrahlt. Nach einer anfdnglich geringen Abnahme um ca.
0,8% nahm der E-Modul dann bis zur maximalen Dosis von ca. 3,5'10%*? n/m?* zu und
schien einem Endwert zuzustreben, der ca. 2% iiber dem Ausgangswert von 198
GPa lag.




2.2.2 Nitride, Karbide und Boride
AlN

Ei Ergebni

AlN kommt ebenfalls als alternatives Fenstermaterial fiir Fusionsreaktoren in
Betracht. Filir die Untersuchungen standen heiBgeprefite und gesinterte Mate-
rialien zweier Hersteller zur Verfligung. Die Daten und die MeBergebnisse sind

in der Tab. 9 aufgefiihrt.

Tab. 9: Elastische Eigenschaften und Charakterisierung der untersuchten

AlN-Qualitédten

Material/Hersteller Dichte | Biegebruchf., MPa Korngr. E-Modul Poisson-

Probenform/Abmessungen, mm| % TD Weibullmodul m am GPa Zahl

HIP-ALIN, Elektroschmelzwerk Kempten GmbH, Miinchen

Biegebruchproben 98,9 273 £ 35, m= 8,3 1-10 312 = 6 0,23 + 0,01
Tabletten, D=10, H=10 98,9 - 3 322 £ 5 0,23 = 0,01
Tabletten, D=11, H=10 99,0 - - 312 £ 2 0,23 = 0,01
Tabletten, D=13, H=10 99,0 - - 312 £ 5 0,23 = 0,01

AlN transparent - Shapal, Tokuyama, Japan

Biegebruchproben 99,17 301 £ 21, m = 15,3 7,5 331 = 1 0,23 = 0,01

Daten aus der lLiteratur

Fiir heiBgepreBtes, hochdichtes ALN werden in der Literatur allgemein E-Moduln
von 300 bis 345 GPa genannt /82-90/, wobei von Unterschieden zwischen den
Richtungen berichtet wird. Senkrecht zur PreBrichtung wurde in /86/ ein Wert
von 342 GPa gefunden, parallel zur PreBrichtung 324 GPa. In /85/ wird der
E-Modul von einem hochdichten, ohne Zus#dtze heiBgepreBten Material nur zu 275
GPa angegeben. Bei einem gesinterten Material mit >98,5% TD wurde der E-Modul
zu 308 GPa bestimmt /91/.

E ititsabhingigkeit

In /88/ wurden verschiedene heiBgepreBte Materialien mit Porositéten zwischen
0,5 und 24% untersucht. Filr eine Porositdt <2% wurde ein E-Modul von 321 GPa
gefunden. Die Porosit#dtsabhidngigkeit wird durch den exponentiellen Ansatz (4)
mit den Koeffizienten E, = 322 GPa und b = 2,44 beschrieben. Die KorngréBe
hat dabei keinen signifikanten EinfluB auf den E-Modul. In /87,90/ wird die
Porosit&dtsabhédngigkeit des E-Moduls bis zu 20% Porositdt dargestellt durch

E =315(1-322P). (17
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In Abb. 7 ist der E-Modul des AlN in Abh&ngigkeit von der Porositidt flir beide
Formeln dargestellt.

Flir die Poissonzahl von AlN finden sich Angaben von 0,179 fiir ein gesintertes
Material mit einer Dichte von >98,5% TD /91/ und 0,245 filir heiBgepreBtes AIN
/87,90/. Die Porositdtsabhingigkeit der Poissonzahl im Bereich zwischen 0 und
20% wird in /87,90/ dargestellt durch die Formel

w=0,245 (1 - 0,694 P) . (18)

Zur Temperaturabhingigkeit des E-Moduls des ALN werden in /82/ folgende An-
gaben gemacht:

25 °c: 345 GPa,
1000 °C: 317 GPa,
1400 °C: 276 GPa.

In /83/ werden folgende Werte genannt:

25 °C: 350 GPa,
1400 °Cc: 280 GPa.

In /84/ wird liber den Abfall des E-Moduls von 294 GPa bei Raumtemperatur auf
ca. 274 GPa bei 650 °C berichtet. Die Abnahme ist nicht linear, sondern
verstdrkt sich ab etwa 300 °C. Fiir dieses Material wird die Poissonzahl mit
0,24 angegeben. Die Temperaturabhingigkeit des E-Moduls von AlN nach den
zitierten Daten ist in der Abb. 8 dargestellt.

tronenbe

In Tab. 10 sind die Ergebnisse der Nachbestrahlungsuntersuchungen im KfK
wiedergegeben. Hier bestétigt sich die schon beim Al,0, gemachte Beobachtung,
dafB im hier untersuchten Temperaturbereich bei niedriger Bestrahlungsdosis
praktisch keine Anderungen der elastischen Eigenschaften eintreten. Bei hohen
Dosen jedoch eine Sdttigung der Schidigung erfolgt. Untersuchungsergebnisse

aus der Literatur sind nicht bekannt.
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Tab. 10: EinfluB der Neutronenbestrahlung auf die elastischen Eigenschaften

von AlN
Materialqualitat Bestrahlungsbedingungen E-Modul in GPa Poissonzahl
Experiment dpa Temp., °C unbestr. bestr. unbestr. bestr.

n/m* (>0,1 MeV)

HIP-Al1N 0,5 300 312 314 0,23 0,23
LAMPF 4:10%
HIP-AIN 24 420 312 210 0,23 0,24
CERAM D217/1 1,45-10%
HIP-ALN 34-48 470-530 312 211 + 12 0,23 0,18
Phenix MAT6 2,6-3,710%°

isse

Siliziumkarbid wurde im Hinblick auf seine Eignung fiir den Schutz der Ersten
Wand in Fusionsreaktoren getestet. Die Daten und die MeBergebnisse sind in
der Tab. 11 aufgefiihrt. HeiBgepreBtes und gesintertes Material bestehen aus
der a-Modifikation und CVD-SiC zu iiber 90% aus der P-Modifikation.

Der E-Modul l&Bt eine deutliche Abh&ngigkeit von der Porositédt erkennen, die

sich durch die Beziehung
E =450-(1-P)*, GPa (19)

darstellen 1&Bt (Abb. 9).

Daten aus der Literatur

In der Literatur werden fiir den E-Modul von heiBgepreftem und gesintertem SicC
mit Dichten {iber 97% TD bei Raumtemperatur Werte zwischen 390 und 450 genannt
/56,93-113/, wobei die Werte fiir heiBgepreBte Materialien im allgemeinen
etwas hSher liegen als fiir gesinterte. Méglicherweise ist das jedoch allein
auf den EinfluB der Porosit#t zuriickzufiihren; denn in /115/ wurde bei glei-
cher Dichte kein Unterschied 2zwischen den E-Moduln beider Materialien ge-
funden. Es wurde auch kein Unterschied zwischen den E-Moduln der o~ und der
f-Modifikation des SiC festgestellt. An hochreinem, einphasigem p-SiC, das
durch Sublimation hergestellt worden war, wurden bei Dichten von 98,5 bis
99,5% E-Moduln von 450 bis 464 GPa gemessen.

Flir die Poissonzahl finden sich in der Literatur Angaben von 0,115 bis 0,24
/93-99,113-117/, wobei der am h#ufigsten genannte Wert 0,17 ist, unabhingig

vom Herstellungsverfahren.
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Tab. 11: Elastische Eigenschaften und Charakterisierung der untersuchten
SiC-Qualitdten

Material/Hersteller Dichte| Biegebruchf., MPa Korngr. E-Modul Poisson-
Probenform/Abmessungen, mm | & TD Weibullmodul m um GPa Zahl

HIP-SiC, Elektroschmelzwerk Kempten GmbH, Miinchen
Biegebruchproben A 99,5 441 = 95, m = 4,1 - 434 = 5 0,15 = 0,02
Biegebruchproben B 99,7 488 + 93, m = 4,7 0,9 444 = 6 0,14 + 0,01
Biegebruchproben Cc, 0,5% B 99,7 218 = 40, m = 5,7 4 443 = 18 0,15 = 0,01
Biegebruchproben® 99,5 493 x 84, m = 4,5 1,3 429 = 2 0,14 = 0,01
Tabletten, D=10, H=10 99,5 - 1,3 443 + 7 0,15 + 0,02
Tabletten, D=11, H=10 98,4 - - 415 = 10 0,13 = 0,02
Tabletten, D=13, H=10 99,7 - - 449 = 1 0,15 = 0,01
Tabletten, D=13, H=10, 99,7 - - 443 = 18 0,15 = 0,01
0,5% B

§sic, Elektroschmelzwerk Kempten GmbH, Miinchen

Biegebruchproben 99,0 321 =+ 63, m = 4,7 - 427 = 2 0,13 = 0,01

Tabletten, D=13, H=10 99,0 - - 430 = 11 0,16 = 0,02

ssic, Hutschenreuther, Selb

Biegebruchproben! 89 257 £ 18, m = 12,6 3,5 326 = 15 0,15 = 0,01

88icC, Feldnmiihle

Biegebruchproben®’ 92 294 + 26, m = 10,8 4 348 = 10 0,16 = 0,01

CVD-SiC, NUKEM, Hanau

Biegebruchproben A 99,7 496 x 85, m = 5,8 - 454 = 5 0,17 + 0,01

Biegebruchproben B 99,7 465 = 92, m 449 = 5 0,16 = 0,01

1
U
-
w
I

b hergestellt aus Kacheln

Porosit&dtgabhingigkeit

Die Porositdtsabhdngigkeit des E-Moduls von SiC wird bis zu 20% Porositit
allgemein duch den exponentiellen Ansatz

E =E exp(-bP) (20)

beschrieben. Dabei werden die in Tab. 12 genannten Koeffizienten angegeben:
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Tab. 12: An SiC gemessene Koeffizienten zur Darstellung der Porositédtsab-
hidngigkeit des E-Moduls nach Formel (20)

E, in GPa b Quelle Bemerkungen

448 4,19 /118/ heiBgepreBt, 1 Gew.-% Al als Verdich-
tungshilfe, p = 0,168

468 3,21 /115/ heiBgepreBt und gesintert, 0,4% B und 0,5%
freies C als Sinterhilfe

437 2,73 /107/ heiBgepreft und gesintert, breites Spek-
trum der KorngroéBe

481 3,69 /119/ siC mit 0,5 Gew.-% B

475 3,43 /119/ sic mit 1,0 Gew.-% B

Es f&dllt auf, daB die Materialien mit Bor-Zusatz den hdheren E,-Wert
aufweisen. Die KfK/IMF-Ergebnisse lassen sich nach Formel (20) fitten mit
E, =446 GPa und b = 3,0. Nach Coblenz /115/ l&8t sich im Bereich bis zu 10%
Porositat die Porositédtsabhidngigkeit auch durch den Fit

E =481,2-2,029-10°P -7,374-10° P*, GPa (21)

beschreiben. Goela et al. /117/ bestimmten an CVD-SiC mit 100% TD den E~Modul
nach dem Ultraschallaufzeitverfahren 2zu 466 bis 468 GPa und nach dem
4-Punkt-Biegeversuch zu 461 bis 467 GPa. Die Poissonzahl wurde an diesem
Material zu 0,21 ermittelt. Die Poissonzahlen von gesinterten Bldcken lagen
bei 0,17 unabhdngig von der Porositdt (im Bereich von 91 bis 97% TD) /115/.

Ein signifikanter EinfluB der Korngr&Be auf den E-Modul ist nach /107/ nicht

erkennbar.

Temperaturabhédngigkeit

Die Temperaturabhéngigkeit des E-Moduls von heiBgepreftem und gesintertem SiC
mit den in der Literatur gefundenen Daten ist in der Abb. 10 dargestellt.
Zundchst wird eine praktisch lineare Abnahme mit der Temperatur beobachtet.
Zwischen Raumtemperatur und 600 °C nimmt der E-Modul durchschnittlich mit
einer Rate von ca. 4'10°° ab. Verschiedene Autoren finden dann mit steigender
Temperatur einen stédrkeren Abfall. So beginnt nach /56/ die stirkere Abnahme
schon bei ca. 600 °C, Diese schon bei relativ niedrigen Temperaturen auf-
tretende Effekt ist nach /115,120/ auf den Gehalt an freiem Si zuriickzufiih-
ren. Bei dem in /28/ untersuchten Material setzt erst oberhalb von 1250 °C
ein starker Abfall ein. Zwischen Raumtemperatur und 1200 °C ist die Abnahme
linear. Das von Coblenz /115/ untersuchte gesinterte SiC zeigte sogar im
gesamten untersuchten Temperaturbereich von Raumtemperatur bis ca. 1500 °C
eine lineare Abnahme. Nach /120/ erfolgt die Abnahme des E-Moduls mit der
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Temperatur sehr langsam, so daB bei 1400 °C der Wert noch bei 95,1% desjenigen
bei Raumtemperatur betrigt. Die Abnahme ist nahezu linear, mit einer leichten

Unstetigkeit bei ca. 600 °C /113/.

Der Temperaturverlauf des E-Moduls von hochdichtem CVD-B-SiC entspricht un-
gefidhr dem in der Abb. 10 gezeigten Verlauf fiir a-SiC. Zwischen Raumtempe-
ratur und 940 °C nimmt der Wert mit einer Rate von ca. 50 MPa/K ab. Danach
fillt er stidrker ab. Bei 1215 °C wurden 340 GPa und bei 1400 °C 272 GPa gemessen
/100/.

In /121,122/ wird {iber Messungen des E-Moduls an Whiskern berichtet, die
einen Anstieg mit der Temperatur ergaben. So lag der E-Modul bei 1300 °C je
nach Wachstumsrichtung um 14% bzw. 34% h8her als bei Raumtemperatur. Ein
Anstieg oder auch ein Gleichbleiben des E-Moduls des Einkristalles mit der
Temperatur in einem bestimmten Bereich wiirde auf einen starken EinfluB von
Korngrenzenverunreinigungen beim beobachteten Abfall mit der Temperatur bei
polykristallinem Material hindeuten. Unterschiede 2wischen den von ver-
schiedenen Autoren beobachteten Temperaturabhdngigkeiten kénnen deshalb von
unterschiedlichen Verunreinigungen, neben freiem Si auch Sinterhilfen,

hervorgerufen sein.

Die Poissonzahl ist nach /97/ unabhingig von der Temperatur. In /116/ werden
folgende Angaben zur Temperaturabhingigkeit der Poissonzahlen eines heiBge-

preBten und eines gesinterten SiC gemacht:

Raumtemperatur| 400 °C 600 °C 800 °Cc | 1000 °cC

heiBgepreBt 0,115 0,116 0,117 0,109 0,110

gesintert 0,138 0,132 0,134 0,140 0,141

Die Anderungen mit der Temperatur sind sehr gering und liegen innerhalb der
MeBgenauigkeit. In /113/ wird {iber eine Zunahme der Poissonzahl (0,16 bei
Raumtemperatur) bei Temperaturen liber 1000 °C berichtet. Der Wert bleibt aber
stets <0,2.

EinfluB einer Neutronenbestrahlung

In Tab. 13 sind die KfK~Untersuchungsergebnisse zum EinfluB der Neutronen-
bestrahlung auf die elastischen Eigenschaften von SiC dargestellt. Sie lassen
erkennen, daB eine Sdttigung der Schiddigung eintritt, die um so geringer ist,

je hSher die Bestrahlungstemperatur ist.

zur Anderung des E-Moduls von SiC in einem NeutronenfluB finden sich in der
Literatur unterschiedliche Angaben. Struktur und Geflige haben offenbar einen

starken EinfluB.
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Tab. 13: EinfluB der Neutronenbestrahlung auf die elastischen Eigenschaften

von Sic
Materialqualitidt Bestrahlungsbedingungen E-Modul in GPa Poissonzahl
Experiment dpa Temp., °C unbestr. bestr. unbestr. bestr.

n/m* (>0,1 MeV)

HIP-SiC 19-23 420-540 43415 39510 0,14+0,01 | 0,16x0,02
Phenix MAT6 1,8-2,1.10%
HIP-SicC 17 1220 434 421 0,14 0,13
CERAM D217/1 1,4:10%
HIP-SiC B 4 1420 449 432 0,14 0,12
CERAM D217/2 3.10%
ssic 4 1520 430 422 0,13 0,13
CERAM D217/2 3.10%

Messungen des E-Moduls von einphasigem CVD-B-SiC nach Bestrahlung bis zu
1,22:10*® n/m* (E>0,18 MeV) bei Temperaturen zwischen 950 und 1040 °C ergaben
mit 418 + 39 GPa praktisch keinen Abfall gegeniiber dem Wert im unbestrahlten
Zustand von 427 % 34 GPa. Nach einer Bestrahlung bis zu 9,7:10*® n/m* (E>0,18
MeV) 2zwischen 460 und 610 °C dagegen wurde eine Abnahme auf 384 =+ 35 GPa
beobachtet /124/. Dieser Wert entspricht in etwa dem KfK-Wert aus der
Phenix-MAT-6-Bestrahlung.

Bei reaktionsgebundenem SiC mit einem relativ niedrigen Ausgangs-E-Modul
wurde eine relativ geringe Abnahme des E-Moduls gefunden /125,126/. Die in
/126/ gemessenen E-Modulwerte nach einer Bestrahlung im Temperaturbereich
zwischen 400 und 660 °C im schnellen NeutronenfluB (E>1 MeV) sind in der Tab.
14 wiedergegeben. Nach einer starken Reduktion des E-Moduls bei niedrigen
Dosen erfolgte mit zunehmender Dosis wieder ein Anstieg auf ca. 95% des
Ausgangswertes von 393 GPa, der als Sittigungswert anzusehen ist. Nach /126/
handelte es sich um ein volldichtes Material mit einer KorngrdBe von 20 pum.
Das Geflige dieses Materials bestand aus o-SiC-Partikel gebunden durch p-sicC
mit ca. 10% dispergiertem freiem Si. Die Autoren filhren die Abnahme des E-
Moduls auf RiBbildung infolge der unterschiedlichen Ausdehnung der drei

verschiedenen Phasen unter Bestrahlung zuriick.

In SiC-Fasermaterial, das aus amorphem SiC oder mikrokristallinem p-SiC be-
stand und bei 650 °C in einem schnellen NeutronenfluB bis zu einer Dosis 9-10%
n/m’ bestrahlt worden war, nahm der E-Modul mit der Neutronendosis zu
/127,128/.

Messungen an pyrolytisch auf Brennstoffpartikeln abgeschiedenen SiC-
schichten ergaben keinen nennenswerten EinfluB der Neutronenbestrahlung auf
den E-Modul /129/.
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Tab. 14: EinfluB einer Neutronenbestrahlung auf den E-Modul von SicC

nach /126/
NeutronenfluB Temperatur E-Modul

n/m? °c GPa

unbestrahlt - 393

1,1-10% 400 339

3,3:10% 500 358

6,0:10% 400 369

1,0:10% 450 372

3,010%° 475 373

3,310* 600 351

6,010% 650 373

3,0:10% 660 377

B.C
. bni

Borkarbid wird als Absorbermaterial in Kernspaltungsreaktoren eingesetzt. Im
IMF wurden Untersuchungen an wenigen Tabletten der franzdsischen Firma Par-

tiot durchgefiihrt. Hier die Ergebnisse:

Durchmesser: 12 mm
HShe: 20 mm

Dichte: 90% TD
E-Modul: 341 + 2 MPa

Daten aus der Literatur

Fiir den E-Modul von B,C mit Dichten tiber 95% TD finden sich in der Literatur
Werte zwischen 351 und 480 GPa /103,130-~146/. Auch hier werden filir heiBge-
preBtes Material im allgemeinen h8here Werte filir den E-Modul angegeben als
fiir gesintertes. Moglicherweise ist der Grund hierfiir, neben der i.A. H8heren
Dichte des heiBgepreBten Materials, auch darin zu suchen, daB zur Erreichung
hoher Dichten mit Sinterhilfen gearbeitet wird. An drucklos gesintertem B,C,
dem zur Erreichung einer Dichte von 298% TD Kohlenstoff zugesetzt worden war,
wurden E-Moduln von 390 GPa (1 Gew.-% freier Kohlenstoff) bzw. 372 GPa (3
Gew.-% freier Kohlenstoff) gefunden /145/. Dagegen sind nach /147/ die ela-
stischen Eigenschaften des Borkarbids im Bereich der Zusammensetzung von B,C

bis B¢, sC fast unabh&ngig vom Kohlenstoffgehalt. Zu niedrigeren C-Gehalten hin
fdllt der E-Modul dann jedoch abrupt ab.
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Fiir die Poissonzahl des B,C werden Werte zwischen 0,14 /131/ und 0,21 /148/
angegeben, wobei als hidufigster Wert 0,17 genannt wird /132,145,146,149/.

Porosititsabhidngigkeit

In /138/ wurde im Porositdtsbereich von 0 bis 15% der EinfluB der Porositéat
auf den E-Modul untersucht und fiir ein Material mit einem B:C-Verh&ltnis von

3,9 folgender Zusammenhang gefunden

1-P

1-P , 22
T+2099p° OFa (22)

E =460

Liebling /131/ kommt zu dem SchlufB3, daB die Porosititsabhingigkeit des Ela-
stizitdtsmoduls im Bereich von 0 bis 10% durch die Gleichungen

E =470,2(1-4,58P), GPa, (23)
E =476,8 exp(-5,734 P), GPa, (24)
E =460,7 - 1,328 -10° P - 1,0695- 10' P>, GPa, (25)

gleich gut beschrieben werden. MeBergebnisse in /150/ lassen im untersuchten
Bereich bis zu 25% Porositdt einen linearen Abfall des E-Moduls mit der Po~

rositdt erkennen.
T : bhinaigkei
Hollenberg /151/ schlidgt auf Grund von Auswertungen verschiedener Datensé&tze

/152/ zur Berechnung des E-Moduls von B,C als Absorbermaterial fiir den Bereich

zwischen Raumtemperatur und 2000 °C folgende Formel vor:

1-P
= (450 - 1107 T - 107y ——— . GPa. 26
E =(450-7,24-10"T -3,88-10 T)1+2’13P, a (26)

T Temperatur in K

Bhnlich beschreiben Diinner et al. /153/ die Temperatur- und die Porositidts-
abhdngigkeit des E-Moduls fiir ein B,C wie es als Absorbermaterial fiir Reak-

toren vorgesehen ist:

1-P
E = (460 - 10T - 10T ————, GPa. 7
(460 -7,38-107°T -3,96 1 T)1+2’13P, a 27)

Murthy /148/ bestimmte die Temperaturabhingigkeit des E-Moduls im Bereich von
303 bis 1050 K und fand folgende Beziehung:

E =461 - 5,486 107 T exp(-114,5/T), GPa. (28)

T Temperatur in °C

In /134/ werden fiir ein mit Fe als Verdichtungshilfe heiBgepreBtes Material

mit einer Dichte von >98% folgende Werte angegeben:
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Raumtemperatur: 383 GPa,
1200 °c: 245 GPa.

In Abb. 11 sind die nach den Formeln (26) bis (28) berechneten Abhéngigkeiten
des E-Moduls von der Temperatur dargestellt, wobei bei den Formeln (26) und
(27) eine Dichte von 98% der theoretischen angenommen wurde. In beiden Fédllen
ist die Abh3ngigkeit von der Temperatur nur gering. Verglichen mit diesen
Werten erscheint der 1200 °C-Wert nach /134/ auBerordentlich niedrig. Auch
die Beziehung von Murthy ergibt einen deutlich stédrkeren Abfall des E-Moduls
mit steigender Temperatur. Die Ursachen dieser Unterschiede sind nicht ohne
weiteres erkennbar; denn bis auf /134/, wo Fe als Verdichtungshilfe genannt
ist, fehlt in allen anderen Fillen eine ausreichende Charakterisierung der
Materialien. M&8glicherweise sind zweite Phasen, wie beim sic, fiir einen
stdrkeren Abfall des E-Modulg verantwortlich.

EinfluB einer Neutronenbestrahlung

Angaben zum EinfluB einer Bestrahlung mit schnellen Neutronen auf den E-Modul
des Borkarbids finden sich in /137/. Tabletten aus heiBgepreBtem B,C mit 99,7%
TD und einem B/C-Verhdltnis von 3,67 waren im schnellen NeutronenfluB3 des
Enrico Fermi Reaktors bei einer mittleren Temperatur von ca. 500 °C bestrahlt
worden. Dabei ergab sich die in Tab. 15 aufgefilhrte Abhdngigkeit des E-Moduls
vom Abbrand.

Tab. 15: EinfluB einer Neutronenbestrahlung auf den E-Modul von B,C

nach /137/
Abbrand E-~-Modul
(n,a)/cm’ GPa
unbestrahlt 357
3,4-10%° 186
6,1:10%° 122

Der starke Bestrahlungseffekt beruht hier in erster Linie auf der Erzeugung
von Heliumatomen. Auch die Bildung von Rissen widhrend der Bestrahlung trégt
zum Abfall des E-Moduls mit zunehmendem Abbrand bei. Die Risse verlaufen
sowohl inter- als auch intrakristallin. Eine einstiindige Gliihung der Probe
mit einem Abbrand von 3,4:10*° (n,a)/cm’ bei 1200 °C erzeugte einen weiteren
Abfall auf 29 GPa. Die interkristallinen Risse waren widhrend der Gliihung

gewachsen und bildeten danach ein zusammenhingendes Netzwerk.
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Hersteller: IMF, hergestellt durch HeiBpressen
Durchmesser: 10 mm

Héhe: 8 mm

Dichte: 99,0% TD

Biegebruchfestigkeit: 351 = 36 MPa

E-Modul: 451 + 3 GPa

Poissonzahl: 0,18 = 0,01

Daten aug der Literatur

Hannink und Murray /154/ geben fiir einphasiges TiC mit 95,7% TD und einem
C/M-Verhdltnis von 0,84 einen E-Modul von 400 GPa und eine Poissonzahl von
0,215 an. Die mittlere Korngrtfle dieses Materials betrug 0,72 pm. Der E-Modul
nimmt nach dieser Arbeit mit steigendem C-Gehalt zu. In /28/ wird fiir TiC ein
E-Modul von 462 GPa genannt. Bei einem heiBgepreBten Material wurden in /155/
Werte von 450 GPa fiir den E-Modul und 0,195 fiir die Poissonzahl gefunden.

Relativ h&ufig wurden die elastischen Konstanten von TiC-Einkristallen ge-
messen /156-160/. Wegen der schmalen Datenbasis fiir polykristallines Material
werden deshalb aus diesen Daten nach den Mittelungen von Voigt und Reuss der
E~Modul und die Poissonzahl berechnet. Die Ergebnisse sind in der Tab. 16

aufgefiihrt.

Tab. 16: Berechnung des E-Moduls und der Poissonzahl von TiC aus den ela-

stischen Konstanten des Einkristalls

Quelle |elast. Konstanten in 10'? dyn/cm’ | E-Modul in GPa | Poissonzahl

Cy Cya Cys Voigt/Reuss Voigt/Reuss
/156/ 5,00 1,75 1,13 437/436 0,199/0,199
/157/ 3,891 2,032 0,434 409/407 0,070/0,072
/158/ 5,145 1,788 1,060 450/448 0,190/0.191
/159/ 5,245 1,809 0,980 458/456 0,182/0,184
/160/ 4,179 2,174 0,887 443/437 0,128/0,133

Die in /157/ verdffentlichten elastischen Konstanten und die daraus berech-
neten Werte des E-Moduls und der Poigsonzahl weichen von den iibrigen deutlich
ab. Die Ursache hierfiir ist nicht erkennbar. Eine Materialcharakterisierung

wird in der Arbeit nicht gegeben.
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Hannink und Murray /154/ berichten iiber eine lineare Abnahme des E-Moduls mit
der Temperatur bis zu 850 °C mit einem Temperaturkoeffizienten von

1 dE
-E—oﬁ=1,06-10“‘, K.
Bezogen auf den Wert bei Raumtemperatur E,=400 GPa ergibt das eine Abnahme
von 42,4 MPa/K. Danach verstidrkt sich die Abnahme langsam, und bei 1550 °C
betrdgt der E~Modul dann ca. 330 GPa. Richerson /28/ gibt eine lineare Abnahme
von 56 MPa/K mit der Temperatur bis ca. 1100 °C an, dem Ende des untersuchten
Temperaturbereiches. Nach /154/ ist die Abnahme des E-Moduls mit der Tempe-
ratur von der Porositét in der Weise abhidngig, daB mit abnehmender Dichte der

Beginn des stdrkeren Abfalls sich zu niedrigeren Temperaturen verschiebt.

TiC-SicC
Eigene Ergebnisse

Es wurden verschiedene Tabletten der Zusammensetzungen 50-50 und 70-30 Gew.-%
TiC-8iC untersucht, die im IMF durch HeiBpressen hergestellt worden waren.
Die Tabletten hatten Durchmesser von 10 mm und HShen von 8 mm. Die iibrigen
Materialdaten und die MeBergebnisse sind in der Tab. 17 aufgefiihrt.

Tab. 17: Elastische Eigenschaften und Charakterisierung der untersuchten
TiC-siC-Tabletten

Zusammensetzung Dichte Biegebruchf. E-Modul Poissonzahl
Gew.-% % TD MPa GPa
50-50 83,5 201 + 42 230 = 36 0,21 £ 0,01
70-30 96,8 498 x 135 386 * 18 0,19 = 0,03

Daten aus der Literatur

In /155/ wird iiber die mechanischen Eigenschaften hochdichter heiBgepreBter
Proben im System TiC-SiC berichtet. Fiir eine Probe mit 50 Gew.-% TiC ergab
sich der E-Modul zu ca. 430 GPa und die Poissonzahl zu 0.165. An einer Probe
mit knapp 70 Gew.-% TiC wurde der E-Modul zu ca. 420 GPa und die Poissonzahl
zu 0.165 bestimmt. Im Rahmen gewisser Schwankungen, die insbesondere den
zitierten Wert bei 70% TiC betreffen, scheinen E-Modul und Poissonzahl jedoch
mit dem Gehalt an TiC anzusteigen. Die Autoren nehmen in der graphischen
Darstellung ihrer Ergebnisse sogar einen linearen Zusammenhang an.
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Hersteller: IMF, hergestellt durch HeifB3pressen
Durchmesser: 10 mm

HShe: 8 mm

Dichte: 98,4% TD

Biegebruchfestigkeit: 429 z 12 MPa

E-Modul: 438 =+ 1 GPa

Poissonzahl: 0,25 = 0,00

Daten ausg der Literatur

Die Angaben zum E-Modul und zur Poissonzahl des TiB, sind sehr unterschied-
lich. Vahldiek /161/ gibt fir ein 95,8% dichtes Material Werte von 241 und
256 GPa fiir den E-Modul und 0,327 filir die Poissonzahl an. In /162/ dagegen
werden fiir 92,7 bis 93,6% dichtes TiB, 495-505 GPa und 0,098-0,112 genannt.
Nach /163/ betragen die Werte fiir hochdicht heiBgepreBte Materialien 514 bis
574 GPa und 0,112 bis 0,128. In /164/ wurden fiir 95% dichtes TiB, 478 und 0,12
gefunden. Becher und Ferber /165/ bestimmten an heiBgepreBtem Material mit
geringen Ni-Gehalten (sl Gew.-%), 99% TD und einer Korngrdfe von 5,2 bis 5,5
pum den E-Modul zu 557 bis 561 GPa und die Poissonzahl zu 0,104 bis 0,106. Bei
KorngréBen von 12,8 bzw. 14,4 pm fanden sie 572 bzw. 578 GPa und 0,099 bzw.
0,097. Feinkdrnigkeit £iihrt bei diesem Material 2zu einer Erniedrigung des
E~-Moduls. Ebenfalls recht hohe Werte von 557 bis 578 GPa fiir mit Ni als
Sinterhilfe heiBgepreBtes TiB, werden in /166/ verdffentlicht. Das Material
hatte Korngréfen zwischen 4,9 und 14,4 pum. Das verbliebene Ni lag als iso-
lierte Ni,B-Partikel an den Tripelpunkten vor. Ansonsten kénnen die aufge-
filhrten Werte der verschiedenen Autoren wegen mangelnder Charakterisierung
der Materialien nicht diskutiert und bewertet werden. Gilman und Roberts
/156/ bestimmten die folgenden elastischen Konstanten an einem Einkristall:

c,; = 690 GPa,
c,;; = 440 GPa,
c4e = 250 GPa,
c,, = 410 GPa,
c;; = 320 GPa.

Aus diesen Messungen ergeben sich nach der Mittelung von Voigt der E-Modul

zu 497 GPa und die Poissonzahl zu 0,31.

Temperaturabhdngigkeit

Die Temperaturabhingigkeit des E-Moduls von TiB, wurde in /164/ bis 1100 °C
bestimmt. Danach setzt bei diesem Material oberhalb von 800 °C ein stidrkerer
Abfall ein. Die Angaben in /162/ dagegen (Raumtemperatur: 495-505 GPa, 1200
°C: 460 GPa) lassen eine linearen Abfall bis zu hdheren Temperaturen vermuten.
Offenbar wurde in /164/ mit Verdichtungshilfen gearbeitet, die die Tempera-
turabhidngigkeit des E-Moduls beeinflussen. Die Angaben von /164/ und /162/
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sind in der Abb. 12 dargestellt. Die Poissonzahl steigt nach /162/ mit der
Temperatur leicht an, und zwar von 0,10 bei Raumtemperatur auf 0,11 bei 1000
°c.

TiC-TiB, (50-50)

Hersteller: IMF, hergestellt durch HeiBBpressen
Durchmesser: 10 mm

HShe: 8 mm

Dichte: 93,6% TD

Biegebruchfestigkeit: 352 + 26 MPa

E-Modul: 395 x 15 GPa

Poissonzahl: 0,135 = 0,010

Ergebnisse aus der Literatur sind fiir dieses Material nicht bekannt.

TiC-SiC-TiB, (25-50-25)

Hersteller: IMF, hergestellt durch HeiBpressen
Durchmesser: 10 mm

HShe: 8 mm

Dichte: 83,7% TD

Biegebruchfestigkeit: 310 + 8 MPa

E~Modul: 240 + 8 GPa

Poissonzahl: 0,16 = 0,01

Ergebnisse aus der Literatur sind fiir dieses Material nicht bekannt.

3 Diskussion

3.1 Allgemeines

Die elastischen Eigenschaften eines Materials werden von den Bindungskriften
zwischen seinen Gitterbausteinen bestimmt und sind daher in hohem MaBe ab-
h&éngig von der Bindungsart und von der Kristallstruktur. Der E-Modul wird um
80 groBer, je stdrker die Bindung ist und je kleiner der Abstand zwischen den
Atomen bzw. Ionen ist. Eine exakte Berechnung der elastischen GroBen auf
Grund bekannter physikalischer und kristallographischer Daten ist dennoch
nicht m&glich. Es existieren aber fiir bestimmte Materialgruppen eine Reihe
von Beziehungen fiir elastische GréBen, insbesondere fiir den Kompressionsmodul
oder korrelierte Eigenschaften, wie fiir die Schallgeschwindigkeit. An dieser
Stelle sollen zwei Beziehungen auf die in diesem Bericht untersuchten Mate-

rialien angewandt werden.

In der Geophysik wird fiir oxidische Materialien hdufig ein als Gesetz von
Birch /167-169/ beschriebener Zusammenhang zwischen der Geschwindigkeit von
Druckwellen, die der longitudinalen Schallgeschwindigkeit entspricht, und
dem mittleren Atomgewicht (Molekulargewicht geteilt durch die Anzahl der
Atome im Molekiil) angegeben:
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v=f(M)+bop. (29)

M mittleres Atomgewicht
b Konstante
p Dichte in g/cn’

Abb. 13 ist /169/ entnommen und zeigt die longitudinale Schallgeschwindigkeit
als Funktion der Dichte filir verschiedene Materialien mit den mittleren
Atomgewichten als Parameter. Die Einordnung der IMF-Mefwerte sowie einiger
anderer Daten von Strukturmaterialien nach /170-172/ in dieses Diagramm zeigt
die Abb. 14. Um die Oxide mit hohen mittleren Atomgewichten ebenfalls ein-
ordnen zu kénnen, wurden die Geraden nach Gleichung (29) unter Beriicksich-
tigung der Oxide mit fast ausschlieBlich ionarer Bindung neu gefittet. Mit
Ausnahme der Daten fiir ca0 nach /167/ und von Li,0 nach /77/, deren
experimentelle Datenbasen sehr eng sind, und die in dieser Abb. nicht auf-
gefiihrt sind, lassen sich die longitudinalen Schallgeschwindigkeiten durch
die Beziehung von Birch hinreichend gut beschreiben. Systematische
Abweichungen vom Verhalten der reinen Oxide =zeigen die Silikate, deren
Schallgeschwindigkeiten niedriger sind als ihre Dichten es erwarten lassen,
und die Keramiken mit iiberwiegend kovalenter Bindung, deren Schallgeschwin-

digkeiten im allgemeinen hdher sind.

Anderson /173/ findet auf Grund von Untersuchungen an geophysikalisch in-
teressanten Materialien, daB die transversale Schallgeschwindigkeit eines
Materials aus seiner Debye-Temperatur ermittelt werden kann, wenn diese als

einzige physikalische GrdBe des Materials bekannt ist:

e (M\"”
v, =~ ﬁ (F) . (30)

® Debye-Temperatur in K
M mittleres Atomgewicht
p Dichte in g/cm’

Die nach dieser Formel mit in der Literatur gefundenen Debye-Temperaturen
berechneten transversalen Schallgeschwindigkeiten der untersuchten Materia-
lien werden in der Tab. 19 mit den gemessenen Werten verglichen. Mit Ausnahme
von SiC und TiB, ergibt sich im allgemeinen eine recht gute Ubereinstimmung.
Es muB3 jedoch betont werden, daB die verdffentlichten Werte der Debye-
Temperaturen einen relativen groBen Streubereich aufweisen und eine Zuordnung
zur Temperatur, in diesem Fall ist die Raumtemperatur erwlinscht, nicht in
jedem Fall ersichtlich ist. Der Wert von 990 K fiir SiC wurde aus Messungen
der Wdrmekapazitit zwischen 4 und 12 K abgeleitet und ist damit m8glicher-
weise nicht 2zur Berechnung der Schallgeschwindigkeit bei Raumtemperatur
geeignet. Der Wert filir TiB, ergab sich alg Mittelwert aus Messungen des
elektrischen Widerstandes im Temperaturbereich zwischen 4,2 und 300 K.
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Tab. 19: Vergleich der gemessenen und der nach Formel (30) berechneten
transversalen Schallgeschwindigkeiten

Material M Dichte Debye~Temp. Transv. Schallgeschw., km/s
g/cm’® K berechnet gemessen

Al,0, 20,4 3,99 1045 /173/ 6,4 6,4
MgAl,0, 20,3 3,58 848 /174/ 5,4 5,5

uo, 90,0 10,96 547 /175/ 4,0 2,8 %

160/300 /176/ 1,2/2,2

AlN 20,5 3,26 1004 /177/ 6,6 6,3

sic 20,0 3,21 990 /178/ 6,5 7,8

Tic 30,0 4,93 944 /160/ 6,2 6,2

TiB, 23,2 4,52 720 /166/ 4,4 6,4

D mit v, = v,,(1-P) extrapoliert auf 100% Dichte
2) aus E = 223 GPa und p = 0,316 nach /79/ rilickgerechnet

Weitere Beziehungen zur Abschédtzung elastischer Eigenschaften eines Mate-
rials aus anderen Eigenschaften oder durch Vergleich mit &hnlich aufgebauten

Verbindungen werden beispielsweise in /168,179/ angegeben.

In Abwandlung des gedanklichen Ansatzes zu Gleichung (29), der sich im Grunde
auf die Anzahl der Atome bzw. Ionen pro Volumeneinheit bezieht, wurde ver-
sucht, den E-Modul in Beziehung zur Anzahl der interatomaren Bindungen pro
Volumeneinheit zu setzen. In der Abb. 15 ist die Abh&dngigkeit der E-Moduln
verschiedener Strukturkeramiken von der Anzahl der Nichmetallvalenzen pro cm’
(Wertigkeit des Sauerstoffs 2, des Stickstoffs und des Bors 3, des Kohlen-
stoffs 4) dargestellt. Die Anzahl der an B-B-Bindungen beteiligten Valenzen
in B,C und TiB, wurde halbiert. Die zusé&tzlichen Daten fiir BeO, TiO, und 2ro,
wurden /170-172/ entnommen. Der E-Modul zeigt eine eindeutige Abh&dngigkeit
von der Anzahl der Nichmetallvalenzen pro cm’. Fiir die Daten der Oxide mit
liberwiegend ionarer Bindung wurde die Ausgleichsgerade eingezeichnet. Die
Materialien mit (iberwiegend kovalenter Bindung (AlN, TiB, und die Karbide)
oder mit kovalentem Bindungsanteil (Silikate) weisen bei gleicher Valenz-
dichte einen niedrigeren E-Modul auf als die mit liberwiegend ionarer Bindung.
Offenbar ist die elastizit#tsrelevante Bindungsstdrke bei der kovalenten

Bindung schwédcher als bei der ionaren Bindung.

Die in dieser Arbeit gemessenen Werte der E-Moduln und Poissonzahlen liegen
stets im Streubereich der Werte, die sich fiir diese Materialien aus ver-
schiedenen Verdffentlichungen anderer Autoren ergeben. Bei einzelnen Mate-
rialien, z.B. bei fast allen Karbiden, erhdlt man bei der Zusammenstellung
der in der Literatur gefundenen Werte recht breite Streubereiche. Die Ursache

hierflir ist offenbar in den verschiedenen Herstellungsprozessen zu suchen.
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Zudem wird in vielen Fidllen bei diesen schwer sinterfdhigen Materialien mit
Verdichtungshilfen gearbeitet. So scheint Bor als Sinterhilfe beim SiC zu
einer Erhdhung des E-Moduls beizutragen. Mangelnde Probencharakterisierung
in vielen Arbeiten, besonders beim TiB,, l4Bt jedoch die Ursache fiir extreme

Werte der E-Moduln und Poissonzahlen nicht erkennen.

Von den aus keramographischen Gefiligeuntersuchungen bekannten Parametern be-
einfluBt offenbar nur die Porositdt die elastischen Eigenschaften in hohem
Mafle. Eine systematische Abhingigkeit von der KorngréBe ist nicht erkennbar.
Diese sollte nach /2/ auch keinen signifikanten EinfluB auf den E-Modul bei
Temperaturen, bei denen noch kein Korngrenzengleiten auftritt, haben. Jedoch
scheint eine gewisse Beziehung zur Festigkeit in der Weise zu bestehen, daB

mit steigender Festigkeit auch der E-Modul zunimmt.

3.2 Porositadtsabhdngigkeit

Die Diskussion der Abh#ngigkeit des E-Moduls von der Porositdt nimmt in der
Literatur einen breiten Raum ein. Es wird eine Vielzahl empirischer Formeln
angegeben und auch mit experimentellen Ergebnissen belegt, wobei man ein-
schrénkend allerdings bemerken mufB3, dafl andere Formeln in den untersuchten,
oft recht engen Porositédtsbereichen die Ergebnisse ebenfalls gut beschreiben
kénnten. Theoretische Arbeiten zum EinfluB der Porositdt werden an dieser
Stelle nicht behandelt, denn sie setzen eine idealisierte Porenform und
~verteilung voraus. Dariiberhinaus fehlen in vielen Fdllen dem Anwender eines
Materials auch die Kenntnisse i{iber Geometrie und Verteilung der Poren.

In der Tab. 20 (S. 35) wird eine Ubersicht {iber die gebrduchlichsten em-
pirischen Formeln zur Darstellung der Porosititsabhdngigkeit des E-Moduls und
deren Koeffizienten gegeben. Der erste Teil der Tabelle ist der Arbeit von
Phani und Niyogi /180/ entnommen, die die gemessenen Al,0,-Datensédtze ver-
schiedener Autoren mit diesen Formeln gefittet haben. Dabei zeigte es sich,
daBB die Formel (e) in den meisten Fdllen die experimentellen Ergebnisse am
besten beschreiben kann, auch dann, wenn b = 1 gesetzt wird. Allerdings
stehen hier, ebenso wie bei der Formel (b), grundsédtzlich zwei Koeffizienten
zum Fitten zur Verfiigung. Die schlechtesten Fitergebnisse liefert nach /180/
die Formel (d). Die Tabelle wurde ergidnzt durch Ergebnisse anderer Autoren,
die ihre Daten zur Porositidtsabhingigkeit des E-Moduls verschiedener Mate-
rialien nach diesen Formeln beschreiben. Am hdufigsten wird die exponentielle
Beziehung von Spriggs verwendet. Aus den meisten Verdffentlichungen geht
nicht hervor, ob eine Beschreibung mit einem anderen Ansatz versucht wurde,

die vielleicht zu besseren Ergebnissen gefiihrt hitte.

Eine ausfilhrliche Diskussion der Beziehung zwischen E-Modul und Porositit
findet sich auch in /181/. Dean und Lopez /182/ untersuchten die Giite der
Beschreibung der Porositdtsabhingigkeit des E-Moduls verschiedener Oxide
durch die exponentiellen (a) und linearen Ansétze (c) in Tab. 20 sowie durch

die Beziehungen
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(1-Pp)

ZI-PTP) ’ GPa (31)

E =E,

und nach dem Vorschlag von Martin und Haynes /183/
E=E,(1-bP%), GPa. (32)

Formel (31) ist identisch mit der Formel (6) von Hasselman, wenn b = A - 1
gesetzt wird. Der Faktor b in Gleichung (32) nimmt je nach Material Werte
zwischen 1,3 und 2,1 an /183/. Die besten Beschreibungen der experimentellen
Ergebnisse, gemessen am Mittelwert der prozentualen Standardabweichungen
aller untersuchten Materialien, erhielten Dean und Lopez mit dem linearen
Ansatz (c) und der Formel (31). Eine Diskussion verschiedener Beziehungen
anhand von Ergebnissen an Si,N,0 findet sich auch in /184/. Bis zu 25% Poro-
sitdt liefert der lineare BAnsatz hier die beste Beschreibung. Ebenfalls eine
lineare Porositdtsabhidngigkeit des E-Moduls wird in /185,186/ gefunden.

Die Beziehung (31) wird auch von anderen Autoren angewandt. Dabei werden
Koefffienten b = 6 flir vo, mit P > 0,3 /80/ und b = 2,999 /138/ bzw. b = 2,13
/151,153/ fiir B,C gefunden.

Wagh et al. /187/ kommen zu dem SchluB, daB sich die Porosit#dtsabhidngigkeit
des E-Moduls von Keramik durch die Beziehung

E =E,(1-P) (33)

beschreiben 1&Bt, wobei der Exponent n fiir Materialien mit typischen Pois-
sonzahlen zwischen 0,2 und 0,3 Werte von 2 bis ca. 4 annimmt. Die hohen Werte
von n treten offenbar immer dann auf, wenn eine Glasphase vorhanden ist oder
wenn bei der Herstellung Sinterhilfen benutzt wurden. Der Exponent 3, der bei
den eigenen Untersuchungen an den Lithiumsilikaten beobachtet wurde, ergibt
sich zwanglos, wenn die Schallgeschwindigkeit linear von der Porositédt nach

folgender Beziehung
v=v,(1-P) (34)

v, Schallgeschwindigkeit bei 0% Porosité&t

abhdngt, wie von einigen Autoren beobachtet wurde /188,189/. Es ist aber
nicht klar, ob diese Beziehung fiir jedes Material und fiir jede Porenstruktur
gilt. Es werden auch andere lineare Abhingigkeiten angegeben, z.B. die Formel
(9) fir LiAlo,. In /190/ wird die Abhdngigkeit der Schallgeschwindigkeit von
der Porositédt durch die Formel

v=v,(1-P)"? (35)

beschrieben.




Tab, 20: UObersicht {iber die gebriuchlichsten empirischen Formeln zur Dar-
stellung der Porosititsabhidngigkeit und deren Koeffizienten fiir

verschiedene Materialien

Material/ (a) (b) (c) (d) (e)
Quelle E=E,e™® e -? E-E,(1-bP) o~ ] E =E,(1-bPY
] E=Ee E'E°[1'1+(A—1)P 0
Al 0, V
nach /30/ E, = 502,55 GPa] B, = 418,68 GPa| E, = 384,93 GPajergibt unreali- | E, = 425,95 GPa
b = 5,432 b = 2,405 b = 2,372 stische E,~ b =2,176
Bbw.: 26,57 ¥ c = 7,376 Abw.: 17,89 Werte n = 1,365
Abw.: 13,72 Abw.: 12,24
nach /11/ E, = 407,11 Gpa| E, = 407,82 GPa| E, = 385,80 GPa] E, = 425,66 GPa] E, = 402,28 GPa
b = 3,861 b = 3,955 b = 2,319 A =5,611 b =1
Abw.: 15,16 c = -0,489 Abw.: 21,27 Abw.: 14,80 n = 3,371
Abw.: 10,93 Abw.: 11,81
nach /2/ E, = 428,92 GPa| kein Fit, weil | E, = 357,85 GPa| E, = 498,40 GPa| E, = 391,69 GPa
b = 2,969 Datensatz zu b = 1,548 A = 4,435 b=1
Abw.: 6,80 klein Abw.: 10,62 Abw.: 12,68 n = 2,143
Abw.: 1,77
nach /32/ | g, = 215,0 GPa | E, = 213,59 GPa| E, = 192,32 GPa| E, = 118,06 GPa| E, = 208,22 GPa
N b = 5,037 b = 4,840 b = 2,353 A = 4,341 b =1
Abw.: 4,18 c = 0,575 Abw.,: 11,1 Abw.: 65,55 n = 4,12
Abw.: 4,78 Abw,.: 4,55
MgAl,0,
/53/ E, = 278,5 GPa nicht unter- E, = 275,0 GPa | E, = 280,5 GPa nicht unter-
P<0,16 b = 3,14 sucht b = 2,48 A = 3,46 sucht
bester Fit schlechtester
Fit
/49/ E, = 298 GPa nicht unter- E, = 263 GPa E, = 246 GPa nicht unter-
Ps0,4 b =4,1 sucht zu niedrig zu niedrig sucht
bester Fit
AlN
/88/ E, = 322 GPa nicht unter- nicht unter- nicht unter- nicht unter-
P<0,24 b = 2,44 sucht sucht sucht sucht
/87,90/ E, = 315 GPa nicht unter- nicht unter- nicht unter- nicht unter-
P<0,2 b = 3,22 sucht sucht sucht sucht
sic
s. Tab., 12 | B, = 337-481 nicht unter- nicht unter- nicht unter- nicht unter-
GPa sucht sucht sucht sucht
b =2,73-4,19
B,C
/130/ E, = 476,8 GPa nicht unter- E, = 470,2 GPa nicht unter- nicht unter-
b =5,734 sucht b =4,58 sucht sucht

1) entnommen aus /180/

2) Abw. = standardabweichung
3 6'A1203

Neben den bisher aufgefiihrten Formeln fiir die Porosititsabhingigkeit ist auch
das Fitten experimenteller Ergebnisse fiir einzelne Materialien mit einem
Polynomansatz iiblich /115,131/.

Die Abh#ngigkeit des relativen E-Moduls von der Porositdt nach den ver-
schiedenen Formeln ist in der Abb. 16 dargestellt, wobei Koeffizienten ver-
wendet wurden, die innerhalb des Streubereiches der Werte in Tab 20 liegen.
Mit Ausnahme des linearen Ansatzes, der wegen seines schnellen Abfalls auf
null nur zur Beschreibung der Porositédtsabhingigkeit bei relativ niedrigen
Porositdten geeignet ist, ergeben alle anderen Beziehungen einen &#hnlichen
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Verlauf. Die wesentlichsten Unterschiede treten in der Geschwindigkeit der
Abnahme des E-Moduls, besonders bei niedrigen Porositdten, auf. Die Formel
(31) ergibt die hdchste Abnahmegeschwindigkeit mit einem besonders steilen
Abfall bei niedrigen Porositédten. Ahnlich starke Abnahmen bei niedrigen Po-
rositdten kdnnen auch mit dem exponentiellen Ansatz und der Formel von Has-
selman durch Wahl groBer Koeffizienten b bzw. A verwirklicht werden. Bei
beiden Formeln verringert sich die Abnahmegeschwindigkeit mit steigender
Porositdt jedoch stdrker als bei Formel (31).

3.3 Temperaturabhdngigkeit

Nach /191/ nimmt der E-Modul bei Oxiden mit steigender Temperatur 2zun&chst
relativ langsam ab. Erst bei Einsetzen von Korngrenzengleiten, bei 0,55-0,6
des absoluten Schmelzpunktes T,, kommt es zu einer starken Zunahme des Abfalls
bis zum Schmelzpunkt. Beim Einsetzen von Korngrenzengleiten macht sich dann
auch ein EinfluB der KorngrdBe bemerkbar. Auch nach /15/ tritt eine starke
Abnahme des E-Moduls ein, wenn ab ca. 0,5 T, Korngrenzengleiten auftritt. Bei
sehr reinen Materialien kann dieser Abfall jedoch erst bei h&heren Tempera-
turen einsetzen, bei solchen mit Glasphasen an den Korngrenzen aber auch

friher.

In der Abb. 17 ist die Abhidngigkeit der relativen E-Moduln der besprochenen
Materialien von der homologen Temperatur dargestellt. Die Darstellung basiert
auf den in den Abbildungen 2, 6, 8, 9 und 11 gezeigten Daten, wobei beim Al,0,
und SiC jeweils die Kurven mit der am stdrksten und am wenigsten ausgeprédgten
Temperaturabhidngigkeit verwendet wurden. Der E-Modul bei Raumtemperatur
wurde gleich eins gesetzt. Eine lineare Abhdngigkeit des E-Moduls von der
homologen Temperatur im Bereich von 0,2 bis 0,5 T, wird nur bei den oberen
Grenzkurven des Al,0, und des SiC sowie beim UO, beobachtet. Hier erstreckt
sich diese Linearit&dt nach den Daten in /80/ sogar bis {iber 0,6 T,. Der
teilweise sehr friih einsetzende Abfall, insbesondere der beim TiB, und bei
einigen Al,0,~ und SiC-Sorten, muBl nach dem bisher Gesagten auf Verunreini-

gungen an Korngrenzen zurlickgefiihrt werden.

Eine einheitliche Abnahmerate des E-Moduls der untersuchten Materialien mit
der Temperatur im Bereich von 0,2 bis 0,5 T,, die flir eine Abschidtzung der
Temperaturabhidngigkeit bei Materialien ohne experimentelle Datenbasis von
Interesse wédre, ist nicht festzustellen. Beim Al,0, betrdgt die Abnahmege-
schwindigkeit in diesem Temperaturintervall im Mittel aller untersuchten
Sorten 52 MPa/K oder 0,013 %/K, beim U0, 36 MPa/K oder 0,016 %/K. Auch die
Abnahmeraten anderer Oxide, die sich aus Literaturdaten ableiten lassen, z.B.
30 MPa/K oder 0,02 %/K fiir stabilisiertes 2r0, nach /5/, zeigen, daB selbst
innerhalb der Oxide keine eindeutige Systematik erkennbar ist. Die Abnahme-
.geschwindigkeit, die sich aus der oberen Grenzkurve des SiC berechnen l&Bt,
liegt bei 21 MPa/K oder 0,005 %/K.

Zur Beschreibung der Temperaturabhingigkeit bis zur Debye-~Temperatur eignet
sich nach /9/ die Formel
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T,
E =E, -BTexp(_-TE) . (36)

E, E-Modul bei 0 K
T Temperatur in K
T, experimentell zu bestimmender Wert in K

Diese Formel ergibt einen sehr langsamen Abfall des E-Moduls mit der Tempe-
ratur unterhalb Raumtemperatur, der dann in einen linearen Abfall iibergeht.
Die Giiltigkeit dieser Beziehung endet damit spatesten bei ca. 0,5 T,. Flir die
Darstellung der Temperaturabhidngigkeit bis zu Temperaturen iliber 0,5 T, kann,
wie in /151,153/ fiir B,C, ein Polynomansatz gewdhlt werden.

3.4 EinfluB der Bestrahlung

Bei der Bestrahlung mit Neutronen treten Eigenschaftsinderungen infolge von
Gitterstdrungen und Transmutationen auf. Insbesondere die He-Blasenbildung
durch (n,a)-Reaktionen kann iliber die Erhshung der Porositdt die mechanischen
Eigenschaften entscheidend beeinflussen. Bei den Li-Keramiken, die als
Brutmaterial in Fusionsreaktoren eingesetzt werden, spielt auch die Triti-
umbildung eine Rolle. Trotz einer umfangreichen Literatur zum EinfluB einer
Neutronenbestrahlung auf die physikalischen Eigenschaften, gibt es nur
relativ wenige Verdffentlichungen, in denen iiber Anderungen elastischer Ei-
genschaften der hier untersuchten keramischen Materialien berichtet wird.

In der Tab. 21 sind die prozentualen Anderungen der E-Moduln der im IMF un-
tersuchten Materialien unter Bestrahlung aufgefiihrt, wobei Unterschiede im
Reinheitsgrad oder im Herstellungsverfahren, mit Ausnahme des B-Zusatzes beim
HIP-SiC, nicht berlicksichtigt wurden. Man erkennt, daB bei niedriger Be-
strahlungsdosis sowohl beim Al,0, als auch beim AIN keine Anderungen des
Elastizitdtsmoduls bei 300 °C Bestrahlungstemperatur auftreten und daB bei
beiden Materialien im Temperaturbereich zwischen 420 und 530 °C die Abnahme
des E-Moduls einem Sdttigungswert zustrebt. Die prozentuale Abnahme ist beim
AlLN deutlich hdher als beim Al,0,; das diirfte jedoch mit einer Mehrphasigkeit
durch die hohe Al,0,-Verunreinigung (ca. 5%) des verwendeten HIP-ALN zusam-
menh&dngen. Das SiC zeigt im erwdhnten Temperaturbereich die geringste Abnahme
des E-Moduls.

Fiir den Temperaturbereich tiber 1200 °C liegen nur Ergebnisse fiir das SiC vor.
Auf Grund von Ausheilvorgéngen fillt die Abnahme des E-Moduls der Materialien
ohne Borzusatz hier geringer aus als bei niedrigen Temperaturen. Die Sdtti-
gung der Schéddigung tritt offenbar schon nach niedrigen Dosen ein und ist
temperaturabhidngig. Das 8iC mit B-~Zusatz dagegen zeigt trotz der hohen
Bestrahlungstemperatur schon nach niedriger Dosis einen deutlich verringer-
ten E-Modul. Die Ursache hierfiir ist in der He-~Blasenbildung durch die

{(n,o)-Reaktion des B-10 zu suchen.
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Tab. 21: Abnahme des E~Moduls der im IMF untersuchten Materialien unter

Bestrahlung
Material Bestrahlungs= dpa Temperatur| $% Abnahme
Experiment °c des E-Moduls
Al,0, LAMPF 0,5 300 0
COCCINELLE 13 550 5,4
CERAM D 217/1 24 420 14,3
Phenix MAT 6 39 430 12,6
AlN LAMPF 0,5 300 0
CERAM D 217/1 24 420 32,7
Phenix MAT 6 34-48 470-530 32,4
sic Phenix MAT 6 19-23 420-540 9,0
CERAM D 217/1 17 1220 3,0
CERAM D 217/2 4 1420 3,8
CERAM D 217/2 4 1520 1,9
HIP-SiC mit B [CERAM D 217/2 3 1520 17,8

4 Zusammenfassung

Die E-Moduln und die Poissonzahlen verschiedener Keramiken wurden bei Raum-
temperatur gemessen und mit Daten aus der Literatur verglichen. Es wird ein
Uberblick aus Literaturdaten iiber die Abhingigkeiten der E-Moduln der
untersuchten Materialien von der Porositdt und von der Temperatur gegeben.
Zur Darstellung der Porosit&dtsabhidngigkeit existiert eine Reihe von Formeln,
die in der Lage sind, MeBdaten fiir jedes Material hinreichend genau wieder-
zugeben. Die einfache Beziehung E = E, (1-P)® erscheint als allgemein geeig-
neter KompromifB3 fiir Abschdtzungen. Die Temperaturabhingigkeit des E-Moduls
einphasiger Keramiken ist bis etwa 0,5 T, (T, in K) ziemlich gering und 1&Bt
sich allgemein durch eine lineare Abnahme in den Grenzen zwischen 5:107%/K und
2:10"*/K beschreiben.

Bis zu einer Neutronendosis von ca. 4'10** n/m’ (E<0,l1 MeV) wird der E-Modul
praktisch nicht verdndert. Mit steigender Neutronendosis nimmt er in ein-
phasigem Material um maximal 10 bis 15% ab, wobei er anscheinend einen Sit-
tigungswert erreicht, der von der Bestrahlungstemperatur abhingt. Die Abnahme

des E-Moduls ist am geringsten beim SicC.
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