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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit befat sich mit der Weiterentwicklung des Grenzwertkonzeptes, das es
erlaubt, die Eigenschafien eines mehrphasigen (Verbund-)Werkstoffes aus den Eigenschaften
der beteiligten Phasen und der Phasenkonzentrationen zu bestimmen. Es werden neue
Grenzwertgleichungen 2. Ordnung fiir den Elastizititsmodul angegeben, die ohne Kenntnis der
Querkontraktionszahlen angewandt werden konnen. Die Elimination der Poissonzahlen aus den
Grenzwertgleichungen liefert formal einfachere Gleichungen, was zu einer breiteren
Anwendung des Grenzwertkonzeptes fiihren sollte.

Neben dem Elastizitdtsmodul wurde das Grenzwertkonzept auch auf die Eigenschaften der
Querkontraktion und der thermischen Dehnung angewandt.

Fir alle Eigenschafien wurden experimentelle Werte aus der Literatur mit kalkulierten Werten
aus dem Grenzwertkonzept verglichen.

Eigene experimentelle Untersuchungen an verschiedenen Verbundwerkstoffsystemen
(Silber/Glas und Silber/Titandioxyd) lieferten zusétzliches Vérgleichsmaterial. Die berechneten
Eigenschaftsbereiche und die experimentell ermittelten EigenschaftsgroBen zeigen eine gute

Ubereinstimmung,

The Bound Concept for Mechanical and Thermochemical Properties of Composites

Abstract

This thesis deals with the development of the bound concept. The bound concept permits the
calculation of properties of composites with the values of the properties of the phases and the
phase concentration. New bound equations are given for the Young's modulus. In these
equations the Poisson ratios are eliminated. The elimination of the Poisson ratios gives simpler
equations which can be applicated very easy.

Beside the Young's modulus the bound concept was applicated to the properties Poisson's
ratio and thermal expansion.

Experimental values which were given in the literature were compared with the bound concept
calculations.

Own experiments with different composites (silver/glass and silver/titaniumoxide) were used

for further comparisons. The calculated and the experimental values correspond very well.
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1. Einleitung

Verbundwerkstoffe nehmen in der Werkstoffwissenschaft und in der Werkstoff-
technik einen immer breiteren Raum ein. Die Griinde fir diese Entwicklung sind
vielfaltig. Durch die Kombination von Werkstoffen zu mehrphasigen Verbund-
werkstoffen kénnen Materialien entwickelt werden, deren Eigenschaften sich we-
sentlich von denen der reinen Phasen unterscheiden. Zu den wichtigsten und be-
kanntesten Vertretern der Verbundwerkstoffe gehoren die faserhaltigen Werk-
stoffe, die sich vor allem im Leichtbau, speziell im Bereich der Luft- und Raum-
fahrt, etabliert haben. Auch Werkstoffe mit Einlagerungsgefiige finden immer
groflere Verbreitung., Kontaktwerkstoffe mit oxidkeramischen Einlagerungen
weisen gegentber den rein metallischen Materialien wesentlich bessere Abbrand-
und VerschleiBeigenschaften auf. Verbundwerkstoffe werden verstdarkt auch als
Biomaterial, z.B. als Dentalimplantatwerkstoff, eingesetzt. Speziell in diesem
Fachgebiet kommt es auf die richtige Kombination der Werkstoffeigenschaften,
wie beispielsweise Biokompatibilitat, mechanische Festigkeit, (thermo-) chemi-
sches und thermophysikalisches Verhalten an.

Durch die Kombination verschiedener Werkstoffe kénnen fiir die unterschiedlich-
sten Einsatzgebiete "mafigeschneiderte Werkstoffe” entwickelt werden (vgl. Abb.
1.1).

erbesserfe Eigenschaft / gleicher Edelmetallgehalt
gleiche Eigenschaft/ geringerer
= tdelmetallgehalt
2
L‘;')
c
(]
A=y
w
Edelmetall Konzentration { Vol %) Glas

Abb. 1.1: Grenzwertkonzept und "mafigeschneiderte Werkstoffe”.

Die Eigenschaften der Verbundwerkstoffe hdngen, neben den Eigenschaften der
reinen Phasen von der Konzentration und der Gefligestruktur ab (vgl. Abb. 1.2).




Ein wichtiges Werkzeug zur Ermittlung verschiedener Verbundwerkstoffeigen-
schaften stellt das Grenzwertkonzept dar. Die oberen und unteren Grenzkurven,
das Ergebnis der Grenzwertbetrachtung, schlieflen fiir alle Konzentrationen den
Bereich der Verbundwerkstoffeigenschaften ein. Dieser Variationsbereich wird
umso kleiner, d.h. bestimmter, je grofler die Informationsfiille iber die Geflige-
struktur ist. Ein Schwerpunkt der vorliegenden Arbeit befaf3t sich mit der Weiter-
entwicklung bzw. Vereinfachung der Grenzkurven 2. Ordnung fir den Elastizi-
tatsmodul, in dem die Poissonzahlen der reinen Phasen (die sehr oft nicht bekannt

sind) aus den Gleichungen eliminiert wurden.
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Abb. 1.2: Grenzwertkonzept, Abhidngigkeit der Verbundwerkstoffeigenschaft
von den Eigenschaften der reinen Phasen und von der
Geftigestruktur

Neben dem Elastizitdtsmodul werden auch die Eigenschaften Querkontraktion
und thermische Dehnung betrachtet. Anhand von Literaturanalysen und experi-
menteller Untersuchungen werden die jeweiligen Grenzwertkonzepte verifiziert.
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2.  Zur Theorie des Grenzwertkonzeptes
2.1 Grenzwertkonzept fir den Elastizitdtsmodul

Verbundwerkstoffe bestehen aus mindestens zwei verschiedenen Materialien, den
Phasen des Verbundwerkstoffes. DefinitionsgemiB gehoren diese Phasen ver-
schiedenen Werkstoffhauptgruppen an [71]. Dies bedingt, da8 die einzelnen Pha-
sen stark unterschiedliche Eigenschaftsgrofien (z.B. elastische oder thermophysi-
kalische) aufweisen kénnen.

Da die Eigenschaften der Verbundwerkstoffe von den Eigenschaften ihrer einzel-
nen Phasen abhéngen, ergeben sich grofle Variationsbereiche der Verbundwerk-
stoffeigenschaften. Diese Variationsbreite der Verbundwerkstoffe erdffnet die
Moglichkeit, maBgeschneiderte Werkstoffe, mit vorab berechneten Eigenschaf-
ten, herzustellen.

Das Grenzwertkonzept stellt Gleichungen bereit, um diese Verbundwerkstoffei-

genschaften zu berechnen.

Schon im Jahr 1889 schlug W. Voigt [1] den Durchschnittswert des Elastizitats-
tensors der einzelnen Phasen als Ndherung fiir den effektiven Elastizitatstensor
des mehrphasigen Werkstoffes vor. A. Reuss [2] zeigte vierzig Jahre spéter, daf3
der Durchschnitt des Nachgiebigkeitstensors (inverser Elastizititstensor) in vie-
len Fillen eine bessere Niherung liefert. Erst im Jahr 1960 gelang es A. Paul [3]
zu beweisen, daBl die Voigt-Reuss-Anndherungen obere bzw. untere Grenzen fiir
den Elastizitdtsmodul von mehrphasigen Werkstoffen darstellen (vgl. Kap. 2.1.1).

Durch die Anwendung von Variationsprinzipien der Elastizitatstheorie gelang es
Hashin/Shtrikman [4], neue Grenzwertgleichungen aufzustellen, die den Variati-
onsbereich fiir den Elastizititsmodul des Verbundwerkstoffes weiter einengen
(vgl. Kap. 2.1.2).

2.1.1 Grenzwerte 1. Ordnung

Ausgehend von linearelastischem Verhalten und von einer isotropen Gefiige-
struktur des Verbundwerkstoffes und unter Zuhilfenahme von Energietheoremen
der Elastizitidtstheorie berechnete B. Paul [3] obere und untere Grenzwerte fiir

den Elastizitdtsmodul.




Paul zeigte dann, daf die Grenzwerte nicht nur auf isotrope Werkstoffe anwend-
bar sind. Die oberen Grenzwerte gelten fiir Werkstoffe, bei denen die Phasen par-
allel angeordnet sind. Die unteren Grenzwerte beschreiben den Fall von hinter-
einander angeordneten Phasen.
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Abb. 2.1: Parallel- und Reihenschaltunéder Werkstoffphasen [3].
a) Parallelanordnung (oberer Grenzwert)
b) Reihenanordnung (unterer Grenzwert)

Man bezeichnet diese Grenzwerte als Grenzwerte 1. Ordnung, da, auller der Zwei-
phasigkeit des Werkstoffes (mit bekannten Eigenschaftswerten der Phasen), kei-

nerlei Informationen iiber die Gefiigestruktur der betrachteten Verbundwerkstof-
fe in die Betrachtung eingehen.

Paul geht in seiner Ableitung von der absorbierten Dehnungsenergie des Ver-
bundwerkstoffes aus. Da

=2 (2.1)
£

kann die Dehnungsenergie in der Form




U=(l>(l)ozv (2.22)
2 E
oder

U=(%>Eezv (2.2b)
dargestellt werden.

Durch die Berechnung des energetischen Minimums ergibt sich aus (2.2a) der un-
tere Grenzwert fiir den effektiven E-Modul

B = 1 (2.3a)
R
+ JR——
EM ED
bzw. mitd =cp=1
E_E
B = M D (2.3b)

¢ ByeptBy(l-cp)

Man erhilt also eine untere Grenzwertgleichung fiir den Elastizitdtsmodul, in die
lediglich die Elastizitdtsmoduli der Phasen und deren Volumenanteile eingehen.
Insbesondere ist dieser untere Grenzwert unabhingig von den Poissonzahlen der
Phasen.

Eine solche Abhingigkeit ergibt sich aber fiir die oberen Grenzwerte. Bei der An-
wendung der entsprechenden Gleichung fiir die Dehnungsenergie (2.2b) missen,
neben der Dehnung in Belastungsrichtung ey = ¢, auch die dazu senkrechten Deh-
nungen ey = g; = -me (m = const.) berticksichtigt werden.

Die Berechnung des energetischen Minimums aus Gleichung (2.2b) liefert die
Gleichung fiir die oberen Grenzwerte

1—-v, +2m(m-2v ) I —-v_ . +2m@m-2v_)
E = — (1 — ) Byy + —— — ¢ By (2.4)
1—VM-—2VM 1—vD—2vD
mit
~ VM(l +VD)(1 - ZVD)(l —cD)EM +vD(1 +VM)(1 —-2VM)(:DED 2.5)

1 -vp - 2vp)(a - cD)EM + (1 + vM)(l - 2vM)cDED




Man sieht, dafl in die Berechnung der oberen Grenzwerte auch die Querkontrakti-
onszahlen der einzelnen Phasen eingehen,

Dies kompliziert den praktischen Einsatz dieser Gleichung. Paul lieferte daher
auch eine vereinfachte Form der oberen Grenzwertgleichung.

Aus der Gleichung (2.5) ergeben sich fiir m folgende Werte:

Falls ep =0 ergibt sich m = v, (2.5a)
falls cp=1 ergibt sich m = vp und (2.5b)
falls VM =VD =V ergibt sich m=yv (2.5¢)

Setzt man die Naherung
VM =VD=V=m (2.6)

in Gleichung (2.5) ein, so erhilt man die vereinfachte Gleichung fir die oberen
Grenzwerte 1. Ordnung

Ec=0-¢p)EM + cpEp (2.7

In der anwendungsorientierten Werkstofforschung hat sich diese einfachere Form
etabliert. Fur die weitaus meisten Verbundwerkstoffe ist dies gerechtfertigt, da
die Abweichungen der Ergebnisse aus (2.4) und (2.7) klein sind, falls die Poisson-
zahlen vy und vp dhnliche Werte aufweisen (vgl. Abb. 2.2).

Wenn sich aber die Poissonzahlen v und vp stark unterscheiden, so ergeben sich
wesentliche Differenzen (vgl. Abb. 2.3). Dies kann sogar dazu fihren, daf die ver-
einfachte obere Grenzkurve 1. Ordnung unterhalb der oberen Grenzkurve 2. Ord-
nung liegt (vgl. auch Kap. 2.1.3).

1

normierter Elastizititsmodul
EC/ED

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,8 0,7 0,8 0,9 1
Konzentration der Zweitphase

Abb. 2.2: Allgemeingiiltige (—) und vereinfachte (---) obere Grenzwert-
gleichungen fir viy = 0,35 und vp = 0,2 mit Ep/Em = 2.
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Abb. 2.3: Allgemeingiltige (—) und vereinfachte (---) obere Grenzwertglei-
chungen fiir viy = 0,5 (0,499) und vp = 0(0,001) mit Ep/Epm = 2.

2.1.2  Grenzwerte 2. Ordnung

Wie aus der Abbildung (2.4) ersichtlich ist, schlieBen die Grenzkurven 1. Ordnung
einen groflen Variationsbereich des Elastizitdtsmoduls von Verbundwerkstoffen
ein. Dieser Bereich nimmt mit wachsender Differenz von Ep und Epy zu. Hashin
und Shtrikman [4,5,6] geben Grenzwertgleichungen an, die diesen Bereich einen-
gen, Sie verwenden Variationsprinzipien, unter Zugrundelegung eines isotropen
Einlagerungsgefiiges, um Grenzwertgleichungen 2. Ordnung zu berechnen.

normierter Elastizititsmodul EC/ED

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Konzentration der Zweitphage

Abb. 2.4: Grenzkurven 1. und 2. Ordnung fiir den Elastizitdtsmodul eines
Verbundwerkstoffes (Ep/Eym = 10, vp = vum = 0,25)

Der Variationsansatz von Hashin und Shtrikman basiert ebenfalls auf Energie-
theoremen unter Einbeziechung des Polarisationstensors. Das Maximum der Deh-




nungsenergie liefert eine obere Schranke fiir den Elastizitatsmodul, wihrend das

Mininum eine untere Schranke fiir den Elastizit4tsmodul ergibt.

Die Grenzwertgleichungen kénnen direkt angegeben werden fiir den Kompressi-
onsmodul und den Schermodul.

Untere Grenzwertgleichungen 2. Ordnung:

‘D

K.=K, +
C KM 1 N 3(1_CD)

Kp— Ky 3K, +4Gy,

‘D

G.=G, +
¢ M 1 +§(KM+2GM)(1-—cD)

G,-G, 5 BK,+4G,)G,

Obere Grenzwertgleichungen 2. Ordnung:

1 ¢,
K. =K +
C K'D 1 N 3cD
KM—KD 3KD+4GD
1—
G, =Gy + D
1 +§ Ky +2Gpe,
GM—GD 5 (SKD+4GD)GD

jeweils fir Ky < Kp und Gy < Gp.

(2.8a)

(2.8b)

(2.9a)

(2.9b)

Die Grenzwertgleichungen 2. Ordnung fiir den Elastizitdtsmodul ergeben sich aus

der allgemeinen Beziehung

QGCKC
=3k +a
¢t g

und

Ei=2Gi(1+vi) bzw. G, =

E.

1

1 2(1+Vi)

(2.10)

(2.11)




E.

5 = - = T o (2.12)
E =3K (1-2v) baw. K 30 -2v)

Formuliert man die Gleichungen (2.8 a,b) und (2.9 a,b) mit Gl. (2.11) und G1. (2.12)
um, so erhélt man folgende Ausdriicke [7]:

fir die untere Grenzwertgleichung 2. Ordnung

Ey %
K. = + (2.132)
€T30 -2v,) 301 —2v)(1 —2v,) (1 —e) —2v, )1 +v)
+
ED a1-2 vM) - EM a - ZVD) EM a - vM)
E
G o= M ‘D (2.13b)
Co20+vy 20+ v +vy) 40 —ep)@=5v A +v )
ED(I +VM)——EM(1 +VD) + 15 EM (1 va)

fir die obere Grenzwertgleichung 2, Ordnung

E, l—¢, |
C 31 —2vp) 31 —2v )1 —2v)) ey =2vp QA +vp)

+
EM(l—-ZVD)—ED(l-—ZvM) ED(l—vD)

ED 1-— N
G. = + (2.14b)
C 20 +vp) 2(1 + v, +vp) 4ey(d =5V +vp)

+
EM(l +vD)-—ED(1+vM) 15ED(1 —-VD)
jeweils mit By < Ep.

Aus Abbildung 2.4 wird deutlich, daBl die Grenzkurven 2. Ordnung den Bereich
zwischen den oberen und unteren Grenzwerten deutlich einengen gegeniiber dem
von den Grenzkurven 1, Ordnung aufgespannten Feld.

Zahlreiche weitere Arbeiten [z.B. 8,9,10,11,12,13,14] befassen sich mit Detailver-
besserungen und vor allem mit der Anpassung der Grenzwertgleichungen an die
Form und Orientierung der eingelagerten Teilchen. Eine Ubersicht hierzu enthélt
die Arbeit von Ondracek [7,83].

Einem breiteren Einsatz der Grenzwertgleichungen 2. Ordnung steht entgegen,
dafl neben den E-Moduli mit den Querkontraktionszahlen (bzw. den Schub- oder
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Kompressionsmoduli) weitere elastische Konstanten in die Berechnungen einge-
hen. Oftmals sind die Poissonzahlen eines Werkstoffes nicht bekannt,

Ein wesentliches Ziel der vorliegenden Arbeit besteht darin, die Poissonzahlen
aus den Gleichungen (2.13) und (2.14) zu eliminieren, Die Grenzwertgleichungen
2. Ordnung konnten dann sehr viel breiter eingesetzt werden.

2.1.2.1 Elimination der Poissonzahlen aus den Grenzwertgleichungen 2. Ord-
nung

Wie in Kap. 2.1.2 beschrieben, enthalten die Grenzwertgleichungen 2. Ordnung
(2.13 und 2.14) jeweils zwei elastische Konstanten (E, v) fiir die Matriz- und die
Einlagerungsphase.

Die Elimination der Poissonzahlen soll die praktische Anwendbarkeit der Grenz-
wertgleichungen verbessern, da die Querkontraktionszahlen nicht mehr ermittelt
werden miissen.

Die vorliegende Arbeit beschreibt die Elimination der Poissonzahlen aus den
Grenzwertgleichungen, indem bestimmte Wertepaare fiir vy und vp eingesetzt
werden, die die oberen Grenzwerte maximieren und die unteren Grenzwerte mini-
mieren, jeweils tiber den gesamten Konzentrationsbereich.

Die so errechneten Grenzwertgleichungen liefern Grenzkurven, die einen Variati-
onsbereich umschlieBen, in dem alle denkbaren Grenzkurven mit beliebigen Pois-
sonzahlkombinationen fir die Matrix- und Dispergentenphase liegen.

Fir die obere Grenzkurve mufl dann gelten

max (E¢) = (VM,max ; ¥D,max ) (2.15)
mit

max E¢ (VM,max ; VD,max ; ¢D) = Ec (vM; vD ; ¢D) (2.16)
fur alle méglichen v, vp, ep und Ey/Ep-Verhiltnisse.
Entsprechend muS8 fiir die untere Grenzkurve gelten

min (Ec) = (VM,min 3 VD, min ) (2.17)
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mit
min E¢ (VM,min ; VD,min ; ¢D) <= Ec (vM; VD ; ¢D) (2.18)
fir alle méglichen vy, vp, cp und Epm/Ep-Verhaltnisse.

Folgende Pramissen gelten bei der Ermittlung der gesuchten Extremwertkombi-

nationen:
EmMED >0, 0=scp=1, 0<vpvp=0,5.

Die Grenzwertgleichungen (2.13) und (2.14) lassen sich als Funktion von vy und
vp interpretieren (wenn Ep, Ep, cp konstant sind) und damit als Fliache im Raum
darstellen. Es ergeben sich 3-D-Diagramme, die die Abhéingigkeit der Grenzwert-
gleichungen von den Querkontraktionszahlen vy und vp veranschaulichen.

Als Achsen wurden
X=vVM, ¥y =VDp, 2= E(vM, VD)
gewihlt,

a) obere Grenzwertgleichungen 2. Ordnung

Gesucht ist, fiir die obere Grenzwertgleichung, diejenige v, vp-Kombination, die
fir E¢ das Maximum liefert und fiir die untere Grenzwertgleichung diejenige vy,
vp-Kombination, die fiir E¢ das Minimum ergibt.

Esmuf als gelten
fir die obere Grenzwertgleichung

max Ec¢ (v, VD, ¢p, EM/ED) (2.19)
VM, vD € [0; 0,5]

und fir die untere Grenzwertgleichung

min E¢ (vM, vD, cp, EM/ED) (2.20)
VM, VD € [0; 0,5]

Die Auswertung der 3-D-Diagramme (vgl, Abb. 2.5 bis 2.8) fiir die obere Grenz-
wertgleichung ergibt ein eindeutiges Maximum des effektiven Elastizitdtsmo-
duls, unabhéngig vom Verhiltnis Epy/Ep und unabhéngig von der Phasenkonzen-
tration cp.
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Die maximierenden Poissonzahlen lauten
vM = 0 und vp =0,5 fir Ep > Ep.

Durch Einsetzen der maximierenden Poissonzahlen vereinfachen sich die Grenz-
wertgleichungen (2.14) erheblich.

b) untere Grenzwertgleichungen 2. Ordnung

Das Minimierungsproblem bei der unteren Grenzwertgleichung gestaltet sich we-
sentlich schwieriger. Es zeigt sich, daB3 die Minima vom Verhiltnis Epm/Ep abhén-
gen, d.h. fir verschiedene Ep/Ep-Verhiltnisse erhilt man auch verschiedene vy,

vp-Kombinationen, die die untere Grenzwertgleichung minimieren.

Die entsprechenden 3-D-Plots fiir verschiedene Ep/Ep-Verhéltnisse sind im fol-
genden (Abb. 2.9 bis 2.30) wiedergegeben. Zuséitzlich wurden Konturdiagramme
erstellt, die die Hohenlinien der entsprechenden Funktion darstellen. In diesen
Konturdiagrammen sind die Minima deutlicher ablesbar als in den 3-D-Plots. Die
ermittelten Minima fiir die verschiedenen Elastizitatsmodulverhéltnisse gelten,
wie aus den Darstellungen ablesbar ist, fiir alle Konzentrationen cp.
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| [ 1T 77,

2und c¢cp
0,5 in Abhéngigkeit von

vm und vp.

Ordnung fir den E-Modul

Abb. 2.6: Obere Grenzkurven 2.
mit Em/Ep

Ordnung fiir den E-Modul
= 1 undep

Abb. 2.5: Obere Grenzkurven 2.
mit Epm/Ep
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Ordnung fir den E-Mo- Ordnung fir den E-Modul
dul mit Ep/Ep = 5 und mit EM/Ep = 5undep =
cp = 0,25 in Abhédngig- 0,9 in Abhéangigkeit von
keit von vy und v vm und vp (Kontur-
(Kontur-Diagramm). Diagramm).

Bei kleinen Epm/E-Verhialtnissen (Epm/Ep = 1) liegen die Minima bei
vM = vp = 0,2

Liegen die Werte von Ep und Epy weiter auseinander (Epm/Epy » 1), so verschieben

sich die Minima zu
vM = 0,5 und vy = 0,25 (vgl. Tab. 2.1)

Da ausden 3-D- und Konturdiagrammen kein eindeutiges Minimum zu ermitteln
ist, wurde das Gradientenverfahren fiir weitere Berechnungen herangezogen [15].
Diese Methode erlaubt es, eine v, vp-Kombination anzugeben, bei der die jewei-
lige Abweichung vom Minimum fur jede Phasenkonzentration und jedes Epm/Ep-

Verhéltnis minimal wird.

Dabei geht man so vor, daf} alle Volumenanteile ¢y und alle Ep/Ep-Verhédltnisse
aufsummiert werden und dann versucht, diese Summe zu minimieren, Als proble-
matisch bei diesem Vorgehen stellt sich die unterschiedliche Gewichtung der ein-
zelnen Grenzkurven dar, da Grenzkurven mit groflen Ey/Ep-Verhaltnissen stéar-
ker gewichtet werden. Diese Verschiebung kann aber durch eine Division durch
Em/Ep ausgeglichen werden. Dies erscheint auch aus werkstoffkundlicher Sicht
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durchaus zweckmifig, weil kleine EM/Ep-Verhéltnisse bei dem iiberwiegenden
Anteil der Verbundwerkstoffsysteme vorliegen.

Beim Gradientenverfahren integriert man also die untere Grenzwertgleichung
iiber der Phasenkonzentration ¢p und iiber alle Eyy/Ep-Verhéltnisse.

min

® 1 E,
vy v € 103 051 L [0 o Oy Vi G By B/ E; d ey d (By/By) (2.21)
Da die Konvergenz des Integrals nicht sichergestellt ist, besteht die Moglichkeit,
das maximal mégliche Verhaltnis auf beispielsweise 10 zu beschrénken. Die Lo-
sung stellt dann kein Problem mehr dar, weil eine gebrochen rationale Funktion
integrierbar und weil die Funktion stetig ist. Das Minimum wird auf einem sol-

chen kompakten Bereich immer angenommen,

Wenn man die untere Grenzwertgleichung numerisch integriert und zur Minimie-
rung das klassische Gradientenverfahren anwendet, erhilt man (bei Beschran-
kung auf Epm/Ep-Verhiltnisse zwischen 1 und 10) folgende optimale (d.h. mini-
mierende) Poissonzahlkombination

vm = 0,27
vp = 0,23

In Tabelle 2.1 sind die tatsidchlichen Poissonzahl-Kombinationen, die fiir be-
stimmte Epy/Ep-Verhéaltnisse fiir die untere Grenzwertgleichung das jeweilige Mi-
nimum liefern, aufgelistet. Auerdem sind die Abweichungen angegeben, die ent-
stehen, falls nicht diese jeweilige Minimal-Kombination gewédhlt wird, sondern
die oben angegebenen Kombinationen

vM = vp = 0,2 und
vMm = 0,27; vp =0,23

Im Vergleich mit den minimal méglichen Grenzkurven betrigt der maximale
Fehler bei Verwendung von

vMm = 0,27 und vp = 0,23
lediglich 0,06 %.

Verwendet man die Poissonzahl-Kombination
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Ei1/E2 V1 v2 Abw.*) Abw,**)
(%) (%)

1 0.240 0.240 0.06 0.00
2 0.311 0.269 0.01 0.02
3 0.354 0.269 0.01 0.04
4 0.395 0.269 0.02 0.05
5 0.440 0.269 0.03 0.07
6 0.4179 0.269 0.04 0.09
7 0.499 0.265 0.05 0.10
8 0.499 0.259 0.05 0.10
9 0.499 0.255 0.05 0.10
10 0.499 0.250 0.05 0.10
50 0.499 0.2217 0.03 0.08

100 0.499 0.224 0.02 0.07

Tab. 2.1: Tabelle der Poissonzahlkombinationen, die die unteren Grenzkurven
2. Ordnung fir den E-Modul, in Abhédngig des Verhéltnisses von
E/E9 (EM/Ep), minimieren. In den beiden letzten Spalten sind die
prozentualen Abweichungen der exakten Lésung von den Kombina-
tionen vy = 0,27 und vp =0,23 (*) bzw. v = vp = 0,2 (**)
wiedergegeben,

vm = vp = 0,2,
so ergibt sich als maximaler Fehler 0,10 %.

Die Sensitivitit der unteren Grenzwertgleichung gegeniiber Poissonzahldnderun-

gen ist demnach im Bereich des Minimums sehr gering.

Im Hinblick auf eine moglichst einfache Gestalt der unteren Grenzwertgleichung

wird deshalb vorgeschlagen, die Kombination
vm = vp = 0,2
zur Vereinfachung der unteren Grenzwertgleichung heranzuziehen.

Durch Einsetzen der ermittelten Extremkombinationen von vy und vp ergeben
sich die folgenden modifizierten Grenzwertgleichungen 2. Ordnung fiir den Elasti-

zitdtsmodul.
Die maximierende Kombination

vm =0 und vp = 0,5 fuir Epm > Ep, bzw.
v =0,5 und vp=0 fir Em <Ep
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eingesetzt in die obere Grenzwertgleichung 2. Ordnung (2.14 mit 2.10) ergibt

E, 21ED(3cD-2c12))+2EM(45—51cD+14cf))
Eg = - - (2.22)
3ED(3O —-36cD+ 13cD)+2EM(21cD— 13cD)

mitEp > Ey

bzw.

3EM(O,5+CD) 42EM(1 —cD)+4ED(8+7cD)

E, = (2.23)

9B, (T+10c,+13&) + 2B, (1 — ¢ )24 +39¢,)
mit Ep < Eyp.
Die minimierende Kombination
vM = vp = 0,2
eingesetzt in die untere Grenzwertgleichung 2. Ordnung (2.13 mit 2.10) ergibt

E E +E. +c E . —E )
B, = MM T D T S WpT By (2.24)
EM + ED — CD(ED — EM)

mit Ep > Enm
bzw.

| Ep@E, + ¢ @, - E)

c= (2.25)
2B, + ¢y B, ~E)

E

mit Ep < Ep.

Die Gleichungen fiir Ep < Epm ergeben sich jeweils aus den entsprechenden Glei-
chungen fiir Ep > Ep durch Ersetzen von

cpdurch (1-¢p),
Epm durch Epsowie
Epdurch Ey
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2.1.3  Diskussion der Grenzwertgleichungen 2. Ordnung fiir den Elastizi-

tatsmodul

Die neuen, vereinfachten Grenzwertgleichungen 2, Ordnung erméglichen eine en-
gere Eingrenzung des Elastizitatsmoduls eines zweiphasigen Verbundwerkstoffes
als die Grenzwertgleichungen 1. Ordnung. Die neuen Grenzwertgleichungen set-
zen dabei lediglich die Kenntnis der Elastizitdtsmoduli der reinen Phasen voraus.
Die Elimination der Poissonzahlen fiihrt zu einer Ausdehnung des Variationsbe-
reiches zwischen oberer und unterer Grenzkurve, was sich besonders bei geringen
Differenzen der E-Moduli der reinen Phasen bemerkbar macht (vgl. Abb. 2.31und
2.32).
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Abb. 2.31: Neue,vereinfachte Grenzkurven 2. Ordnung im Vergleich mit den
alten Grenzkurven 2, Ordnung fir E[y/E-Verhéaltnisse 2 und 10.

Bei der Anwendung der vereinfachten oberen Grenzwertgleichungen 1. und 2.
Ordnung kann die Grenzkurve 2, Ordnung oberhalb der Grenzkurve 1. Ordnung
liegen. In jedem Fall liegt aber die exakte obere Grenzkurve 1. Ordnung oberhalb
der vereinfachten oberen Grenzkurve 2. Ordnung (vgl. Abb. 2.32 a,b,c).
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Abb. 2.32¢: Obere Grenzkurven fir Ep/Ey = 100 und vy = 0,5(0,499),vp = 0
(0,001)
—— vereinfachte Grenzkurve 2, Ordnung
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Fir porose Werkstoffe (Ep = 0) nimmt die vereinfachte untere Grenzwertglei-
chung tiber den gesamten Konzentrationsbereich den Wert Null an, und verhailt
sich damit wie die untere Grenzwertgleichung 1. Ordnung wie auch die exakte un-
tere Grenzwertgleichung 2. Ordnung. Die vereinfachte obere Grenzwertgleichung
2. Ordnung fiir porose Werkstoffe lautet

0,5 + O,5cD -

o

EC:14E

7+10cD+13c]2) (2.23a)

2.14  Grenzwerte 3. Ordnung

Durch die Einbeziehung weiterer statistischer Informationen iiber das Werkstoff-
gefiige konnen, ebenfalls mittels der klassischen Energieprinzipien oder mit dem
Variationsansatz von Hashin und Shtrikman, Grenzwertgleichungen dritter und
hoherer Ordnung hergeleitet werden [16,17,18,19,20,21,22,23].

Das Ziel besteht in einer weiteren Einengung des Bereichs der von der oberen und
unteren Grenzkurve aufgespannt wird. Die theoretische Herleitung der Grenz-
wertgleichungen dritter und héherer Ordnung ist gelést. Als problematisch stellt
sich die Interpretation der benétigten geometrischen Parameter dar. Bislang liegt
noch keine schliissige physikalische oder werkstoffwissenschaftliche Interpretati-
on fur die Parameter vor.,

Der Anwendung von Grenzwertgleichungen héherer Ordnung steht auch entge-
gen, daf} durch stereologische Gefligeanalyse konkrete Informationen zur Gefiige-
struktur (z.B. Form und Orientierung der eingelagerten Phasenteilchen) verfiig-
bar sind. Dies eroffnet die Moglichkeit zur Berechnung von singuldren Gefiige-
Elastizitatsmodul-Gleichungen. Die benotigten Parameter konnen durch eine ste-
reologische Analyse des Gefiiges ermittelt werden [24,25].

2.1.5  Literaturanalyse zum Vergleich des Grenzwertkonzepts fiir den
Elastizititsmodul mit experimentellen Werten

Eine ganze Reihe édlterer Arbeiten [z.B. 25,26,27,28] befait sich mit der Analyse
von Literaturangaben zu experimentell ermittelten Werten des Elastizitdtsmo-
duls von mehrphasigen Verbundwerkstoffen. Zum Teil wurden schon in diesen
Arbeiten die empirischen Daten mit dem Grenzwertkonzept verglichen.
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Das Ziel dieser Zusammenstellung [15] ist es daher, neuere Untersuchungsergeb-
nisse, vorwiegend aus den 80er Jahren zusammenfassend darzustellen.

Die Literaturrecherchen wurden in Zusammenarbeit mit dem Fachinformations-
zentrum Energie, Physik, Mathematik GmbH (FIZ), Karlsruhe, durchgefiihrt. Be-
sondere Beriicksichtigung erfuhren dabei die Datenbanken PHYS und META-
DEX.

Aus den ermittelten Literaturstellen konnten lediglich Bruchteile fiir die vorlie-
gende Arbeit Verwendung finden, da eine Beschriankung auf isotrope Werkstoffe
vorgenommen wurde (Giltigkeitsbereich der Grenzwerte 2. Ordnung).

Bei geringen Konzentrationen der Einlagerungsphase wird, wegen der besseren
Ubersicht, nur der entsprechende Konzentrationsbereich der Grenzkurven darge-
stellt.

Teilweise muBiten Eigenschaftswerte der reinen Phasen aus Tabellenwerken
[26,27,29,30,31,32,33,34,35] entnommen werden, um die Grenzkurven berechnen
zu kénnen,

Die Darstellung der Eigenschaftswerte und der Grenzkurven erfolgt in normier-
ten Diagrammen (normiert auf die Phase mit dem héheren Eigenschaftswert).

Die Grenzkurven 1. Ordnung sind in durchgezogenen Linien (—) abgebildet,
wéhrend die neuen, vereinfachten Grenzkurven 2. Ordnung gestrichelt (----) wie-

dergegeben sind.

Die Beschriftung der Abzisse bezieht sich auf den Matrixwerkstoff, so dafl aus den
Diagrammen problemlos die Unterscheidung in Matrix- (links) und Einlage-
rungswerkstoff (rechts) unterschieden werden kann.
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Abb. 4.33: Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von Kobalt/Wolframkarbid-
Verbundwerkstoffen, Kobalt-Matrixphase mit WC-Einlagerungen,

heiBlgepref3t [34].
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Abb. 2.34: Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von Kobalt/Wolframkarbid-
Verbundwerkstoffen, Kobalt-Matrixphase mit WC-Einlagerungen,
gesintert [36].
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Abb. 2.35: Grenzkurven und Elastizitatsmodul von Kobalt/Wolframkarbid-
Verbundwerkstoffen, Kobalt-Matrixphase mit WC-Einlagerungen,
keine Angaben zum Herstellverfahren [37].
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Abb. 2.36: Grenzkurven und Elastizitatsmodul von zweiphasigen Kupfer/
Wolfram-Werkstoffen, Wolframpartikel in Kupfermatrix, gesintert
[38].
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Abb. 2.37: Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von Polypropylen/Kalzium-
karbonat-Verbundwerkstoffen, Polypropylen-Matrixphase mit
eingelagerten CaCOg-Partikeln, heif3gepreBt [39].
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Abb. 2.39: Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von Epoxy/Glas-Verbundwerk-
stoffen, Epoxy-Matrixphase mit eingebetteten Glaspartikeln, Glas in

Epoxy vergossen [39].
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Abb. 2.40: Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von Epoxy-Gummi/Glas-
Verbundwerkstoffen, Glaspartikel in einer Matrix aus einer Epoxy-
Gummi-Mischung, Glaspartikel in Matrix vergossen [41].
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Abb. 2.41: Grenzkurven und Elastizitétsmodul von Epoxy-Gummi/Glas (Silan)-
Verbundwerkstoffen, mit Silan beschichtete Glaspartikel wurden in
einer Matrix aus Epoxy/Gummi vergossen [41].

1,2

\““w\f‘;\“*w~“
)

/

norm. Elastizititsmodul EC/EM
Rl
=)

o
[M]

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Konzentration der Einlagerungsphase (ZrO2)

Abb. 2.42: Grenzkurven und Elastizitatsmodul von zweiphasigen Aluminium-
oxid/Zirkoniumoxid-Werkstoffen, ZrOo-Partikel in AlpOg3-Matrix,
uniaxial gepret und gesintert [42].
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Grenzkurven und Elastizitatsmodul von zweiphasigen Aluminium-
oxid/Zirkoniumoxid (3 mol % Y903)-Werkstoffen, Yttrium-dotierte
ZrOg-Partikel in AlpO3-Matrix, uniaxial gepreBt und gesintert [42].
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Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von zweiphasigen Zirkonium-
oxid (2 mol % Y903)/Aluminiumoxid-Werkstoffen, Yttrium-dotierte
ZrOg-Matrix mit eingelagerten AloO3-Partikeln, einaxial geprefit
und gesintert [43].
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Abb. 2.45: Grenzkurven und Elastizit4dtsmodul von zweiphasigen Zirkonium-
oxid (3 mol % Y903)/Aluminiumoxid-Werkstoffen, Yttrium-dotierte
ZrOg-Matrix mit eingelagerten AloO3-Partikeln, einaxial geprefit
und gesintert [43].
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Abb. 2.46: Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von Aluminiumoxid/Titan-
Verbundwerkstoffen, Titanpartikel in AlpO3-Matrix, isostatisch
geprefit und gesintert [44].
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Abb. 2.47: Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von porosem Nickel, Einstellung
der verschiedenen Porositidten durch Variation der Sinterparameter,
E-Modul wurde mit einem Zugmefverfahren ermittelt [45].
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Abb. 2.48: Grenzkurven und Elastizitatsmodul von porésem Nickel, Einstellung
der verschiedenen Porositaten durch Variation der Sinterparameter,
E-Modul wurde mit einem DruckmeBverfahren ermittelt [44].
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Abb. 2.49: Grenzkurven und Elastizitiatsmodul von poréosem N iqkel, Einstellung
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E-Modul wurde mit einem Ultraschallverfahren ermittelt [45].
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Abb. 2.50: Grenzkurven und Elastizitatsmodul von porésem Eisen, kalt gepref3t
und gesintert [33].
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Abb. 2.51: Grenzkurven und Elastizitatsmodul von porésem Eisen, gesinterte
Werkstoffe mit annéhernd sphérischen Poren [46].
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Abb. 2.52: Grenzkurven und Elastizitatsmodul von porésem Eisen, bei verschie-
denen Driicken kaltgepreBte und gesinterte Proben, die E-Moduli
wurden mit Zug (*)- und mit DruckmeBverfahren ((]) ermittelt [47].




Abb. 2.53:

Abb. 2.54:

-38-

-

R
©

L2
)
D

L
~

o
-]

=2
o

o
-
¢

L2
w

norm. Elastizititsmodul EC/EM

e
N

R
=

o

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,56 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Volumenanteil Porositét

Grenzkurven und Elastizitdtsmodul von porésen Kupfer/Zinn-Legie-
Funigen (90 % Cu, 10 % Sn), Proben wurden kaltgepreBt und gesintert
33].
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Grenzkurven und Elastizit4dtsmodul von porosen Kupfer/Zinn-Legie-
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Grenzkurven und Elastizitidtsmodul von pordsen Silizium-Oxynitrid-
Werkstoffen, heiBgepreBte Proben, wobei verschiedene Porosititen
durch Variation der HeifpreBdauer erzielt wurden, Ermittlung der
E-Moduli iiber Ultraschallverfahren (Impuls-Echo, []) bzw. tiber
Resonanzfrequenzverfahren (*) [48].
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2.2 Grenzwertkonzept fiir die Poissonzahl

Die Grenzwertgleichungen fiir den Elastizitdtsmodul werden iiber die Beziechung

9K(i)G(i')

E =2
(+)
8Kyt Gy,

(2.26)

aus den Grenzwertgleichungen fiir den Schub- und den Kompressionsmodul be-
rechnet (vgl. Kap. 2.1) Diese Vorgehensweise setzt voraus, daf} der Elastizitatsmo-
dul eine monoton wachsende Funktion von G und K darstellt. Weil dies tatsdch-
lich der Fall ist, maximieren die oberen Grenzwertgleichungen (von G und K) den
Elastizitatsmodul und liefern deshalb obere Grenzwerte fiir den effektiven Elasti-
zitdtsmodul. Die unteren Grenzwertgleichungen (von G und K) minimieren den
Elastizitdtsmodul und man erhilt damit untere Grenzwerte fiir den effektiven
Elastizitatsmodul.

Bei der Poissonzahl ist die entsprechende Beziehung

= 3E-26G (2.27)
6K+2G
nicht mehr eindeutig.

Wendet man Polynomdivision an, so kann die Gleichung umformuliert werden in

(2.28)

v= -1+ 2G

6+ —

K
Aus dieser Form wird deutlich, dafl die Poissonzahl eine monoton wachsende
Funktion des Kompressionsmoduls und eine monoton fallende Funktion des
Schubmoduls darstellt. Hashin [6] gibt deshalb an, daB fiir die effektive Poisson-
zahl keine, dem Elastizitdtsmodul vergleichbaren, Grenzwertgleichungen ange-

geben werden konnen,

Um dennoch Grenzwertgleichungen angeben zu kénnen, kann man, um eine obe-
re Grenze fiir die Poissonzahl zu erhalten, die untere Grenzwertgleichung fir G
und die obere Grenzwertgleichung fiir K in Gleichung (2.27) einsetzen.

8 K(+) - ZG(—

)

v (2.29)

+) = n
6K, +2G

)
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Entsprechend kann bei der unteren Grenze verfahren werden. Man setzt die unte-
re Grenzwertgleichung fiir K und die obere Grenzwertgleichung fir G in Glei-
chung (2.27) ein.

3@_
(=) = GK(

- 2G‘(+)
+2QH

) (2.30)

v
)

Aus Gleichung (2.28) wird deutlich, da die Poissonzahl fiir G/K = » gegen den
Wert (- 1) und fir G/K = 0 gegen den Wert 0,5 konvergiert.

Da die Grenzwerte fiir G und K erheblich auseinanderliegen kénnen, kann es vor-
kommen, daf die unteren Grenzwerte negativ werden (obwohl die Poissonzahlen
der einzelnen Phasen natiirlich positive Werte aufweisen).

In der Literatur findet man die Anwendung des Grenzwertkonzeptes in Analogie
zum Vorgehen beim Grenzwertkonzept fir den Elastizitdtsmodul [34,39].

Die resultierenden Gleichungen lauten

3K . —2G
+ +
Vo T GK(_) n 2G(—) (2.31)
() ()

Aufgrund der obigen Ausfithrungen sieht man sofort, daf es sich hierbei nicht um
"Grenzkurven” handeln kann. Trotzdem wird in der Literatur [39] von Grenzkur-
ven gesprochen, Diese “Grenzwertgleichungen” liefern Kurven, bei denen sich
obere und untere "Grenzkurven” schneiden und bei denen die unteren auch iiber
den oberen "Grenzkurven” liegen kénnen,

2.2.1 Grenzwert 1. Ordnung

Wie in Kap. 2.2 beschrieben, erhilt man die Grenzkurven 1. Ordnung fiir die Pois-

sonzahl aus der Beziehung [49]

v = 3K-2G (2.32 & 2.27)
6K+2G

Fir die Berechnung der oberen Grenzwertgleichung wird zum einen die obere
Grenzwertgleichung 1. Ordnung fiir den Kompressionsmodul und zum anderen
die untere Grenzwertgleichung fiir den Schubmodul verwendet:

K= U= Ky +ep Ky (2.33)
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Gy Gp

G( ,= (2.34)
- a - cD) GD + cDGM

Die untere Grenzwertgleichung 1. Ordnung fiir die Poissonzahl ergibt sich aus
der Beziehung (2.32) mit der unteren Grenzwertgleichung 1. Ordnung fiir den
Kompressionsmodul und der entsprechenden oberen Grenzwertgleichung fiir den
Schubmodul:

KKy

K = (235)
(=) (A —cpKy+e Ky,

Gy =Q =Gy +¢,Gy (2.36)

2.2.2  Grenzwerte 2. Ordnung

Analog dem Vorgehen bei der Ermittlung der Grenzwertgleichungen 1. Ordnung
(vgl. Kap. 2.2.1) erhalt man die Grenzwertgleichungen 2. Ordnung fir die Pois-
sonzahl.

Ausgehend von der Beziehung

_3K-2G

= 8K120G (2.37 = 2.27)

v
wird fir die obere Grenzwertgleichung 2. Ordnung fir die Poissonzahl die obere
Grenzwertgleichung fiir den Kompressionsmodul und die untere Grenzwertglei-
chung fir den Schubmodul eingesetzt:

1 —
K, , =K+ D (2.38 = 2.9a)
(+) 1/ Ky — K + 3¢, /GK,+4G)

¢ (2.39
G =G + = 2.8b)
(=) M 1/(Gp— Gy )+ 60 —c ) K, +2G)/ 5G, BK, +4G)

Die untere Grenzwertgleichung 2. Ordnung fiir die Poissonzahl erhilt man mit
(2.37) unter Verwendung der unteren Grenzwertgleichung fir K und der oberen
Grenzwertgleichung fiir G:
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K —K 4 Y (2.40 £ 2.8a)
(=) M 1/(KD—-KM)+3(1—cD)/(3KM+4GM)

A -cy
G, =G+ D (2.41 = 2.9b)
()7 DT 1/(Gy, — Gp) + 6, (K, +2Gp)/ 5GL (B K, +4Gp)

Eine Elimination der Poissonzahlen der einzelnen Phasen (vy, vp) durch Einset-
zen von Extremkombinationen (vgl. Vorgehensweise bei der Vereinfachung der
Grenzkurven 2. Ordnung fiir den E-Modul) fithrt dazu, daBl die Grenzkurven den
gesamten Variationsbereich (- 1 = v¢ = 0,5) einschlieBen. Diese vereinfachten
Gleichungen kénnen daher zur Abschitzung der effektiven Poissonzahl v¢ des
Verbundwerkstoffes nicht herangezogen werden (vgl. Abb. 2.56 bis 2.59).

Ersetzt man K bzw. G (i = M, D) durch

E,
K=— (2.12)
1301 - 2Vi)

und

E.
G, = - (2.11)
L2014+ Vi)

so erhélt man die Grenzwertgleichungen fiir die Poissonzahl in Abhédngigkeit von
Eiund v; (i = M, D).

2.2.3  Diskussion der Grenzwertgleichungen fiir die Poissonzahl

Wie in Kap. 2.2 dargestellt, wird die Anwendbarkeit des Grenzwertkonzeptes fiir
die Poissonzahl eines Verbundwerkstoffes in der Literatur kontrovers dargestellt,
da die Gleichung (2.27, 2.28) keine monoton wachsende Funktion von Schub- und
Kompressionsmodul ist.

Die Problematik dieser Grenzkurven wird besonders deutlich im groflen einge-
schlossenen Bereich von oberer und unterer Grenzkurve, wobei die untere Grenz-
kurve auch negative Werte annehmen kann. Ein Vergleich der angegebenen
Grenzkurven mit empirischen Werten aus der Literatur (vgl. Kap 2.2.4) zeigt je-
doch eine gute Ubereinstimmung von Experiment und Theorie.
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Fir porose Werkstoffe eignen sich die Grenzkurven nicht, weil sie iber den ge-
samten Definitionsbereich (0 = ¢p < 1) den Wert 0 annehmen bzw. iberhaupt
nicht definiert sind.

2.2.4  Literaturanalyse zum Vergleich des Grenzwertkonzeptes fir die
Poissonzahl mit experimentellen Werten

Analog zum Vergleich des Grenzwertkonzeptes fiir den Elastizitdtsmodul mit ex-
perimentellen Werten aus der Literatur (Kap. 2.1.5) wurde eine Literaturanalyse
beztiglich der Poissonzahl durchgefithrt [15]. Die Basis der Literaturrecherche bil-
deten wieder die Datenbanken PHYS und METADEX (FIZ Karlsruhe).

Fir die Auswertung der Daten mufBlte zum Teil auf die in Kap. 2.1.5 angegebenen
Tabellenwerke zurickgegriffen werden,

Die Grenzkurven 1. Ordnung sind in durchgezogenen Linien (——) abgebildet,
wéhrend die Grenzkurven 2. Ordnung gestrichelt (------) wiedergegeben sind.

Die Abzissenbeschriftung bezieht sich auf den Matrixwerkstoff, so dal aus den
Diagrammen die Unterscheidung in Matrix- (links) und Einlagerungswerkstoff
(rechts) erkennbar ist.




-46 -

1,2
1 IR
e —
. S S ARRE SO ~_
Tl IS T T 5 N~
g 0,8 -------- ) @ el \
= ~_ | el o e
ﬁ \ - ‘)‘ ______ (; b
€ i
o 0,6
t
o
0.
£ 04
Q
=
0,2
0
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1

Konzeniration der Einlagerungsphase (WC)

Abb. 2.60: Grenzkurven und Poissonzahl von Co/WC-Verbundwerkstoffen,
partikuldre WC-Einlagerungen in Co-Matrix, heifigepreBt [34].
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Abb. 2.61: Grenzkurven und Poissonzahl von Co/WC-Verbundwerkstoffen, Co-
Matrixphase mit WC-Einlagerungen [50].
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Abb. 2.62: Grenzkurven und Poissonzahl von Co/WC-Verbundwerkstoffen,
partikuldre WC-Einlagerungen in Co-Matrixphase [37].
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Abb. 2.63: Grenzkurven und Poissonzahl von Polypropylen/CaCQO3-Verbund-
werkstoffen, partikulire Kalziumkarbonateinlagerungen in Poly-
propylen-Matrix, heiBBgeprefit, sphirische Einlagerungen statistisch
verteilt [39].
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Abb. 2.65

stoffen, Einlagerung von Glaspartikeln in Polyestermatrix,
Werkstoff findet Anwendung fiir holographische und photoelastische

Analysen [40].
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Polyethylen-Werkstoffen, eingelagerte Polyethylen-Partikel in
Polystyren-Matrixphase unter Verwendung eines Haftvermittlers

[51].
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Abb, 2.66: Grenzkurven und Poissonzahl von zweiphasigen Polystyren/
Polyethylen-Werkstoffen, Polystyren-Matrixphase mit einge-
lagertem Polyethylen, es wurde ein Haftvermittler
(Blockcopolymer) verwendet [52].
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Abb. 2.67: Grenzkurven und Poissonzahl von zweiphasigen Polystyren/
Polyethylen-Werkstoffen, in Polystyren-Matrixphase mit
partikuliren Polyethylen-Einlagerungen, Gleicher Werkstoff wie in
Abb. 2.66 dargestellt, jedoch ohne Haftvermittler [52].
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Abb. 2.68: Grenzkurven und Poissonzahl von Epoxy/Bor-Verbundwerkstoffen,
eingelagerte Bor-Fasern in Epoxy-Matrixphase, die niedrigen Werte
fiir die Poissonzahl (Werte liegen unter den Poissonzahlen der reinen
Phasen) werden vom Autor auf das MeBverfahren (Zugversuch)
zurtickgefihrt [29].

2.3 Grenzwertkonzept fir den linearen thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten

Der thermische Ausdehnungskoeffizient (ay) ist definiert [53] als die durch Tem-
peraturdnderung (8T) eintretende Volumeninderung (8V) bezogen auf das Aus-
gangsvolumen (V) bei konstantem Druck (p) und konstanter stofflicher Zusam-
mensetzung (c;) des Werkstoffes.

a ‘*1—<§X\ 2.42
\'"A VA ST/IpCi ( . )

Unter der Voraussetzung, da eine Temperaturabhingigkeit des thermischen
Ausdehnungskoeffizienten vernachlissigbar ist, erhalt man durch Integration

V-V
ay = A _ AV (2.43)
AT-VA AT-VA

Ist ein Werkstoff isotrop, so ist sein linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient

(a)
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a =

331’ _ _AL (2.44)

AT-LA

mit L = Lénge bei der Temperatur T und Lpo = Ausgangslinge bei Raumtem-
peratur Ta.

Fir die Ableitung von Grenzwertgleichungen fiir den linearen thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten eines zweiphasigen Verbundwerkstoffes wird Isotropie
und linear-elastisches Verhalten der Phasen vorausgesetzt.

Bei Erwédrmung eines derartigen Werkstoffes entstehen - durch unterschiedliche
Ausdehnungskoeffizienten von Matrix- und Einlagerungsphase - innere Span-
nungen. Im Gedankenexperiment trennt man nun die einzelnen Phasen des
Werkstoffes.

Dehnt sich z.B. die Matrixphase bei Temperaturerhthung weniger aus als die Ein-
lagerungsphase (am < ap), so entstehen Zugspannungen in der Matrix- und
Druckspannungen in der Einlagerungsphase.

Beim Zusammenfiigen miissen deshalb Zugspannungen in der Matrixphase und
Druckspannungen in der Einlagerungsphase aufgebracht werden. Diese isostati-
schen Zug- und Druckspannungen sind, betragsmiBig, gleich grof und entspre-
chen den inneren Spannungen, die sich durch das Erwéirmen in einem realen

zweiphasigen Werkstoff aufbauen.

Da die Oberflache im realen Werktoff spannungsfrei ist, mufl auch an die Oberfli-
che des zweiphasigen Werkstoffes eine Zug- oder Druckspannung angelegt wer-
den.

Die isostatische Spannung, die beim Zusammenfiigen angelegt werden muf, be-
tragt [28]

K K
0 = 3AT (ay — a,) ——— (2.45)
Ky- KM
Unter Beriicksichtigung der Oberflichenspannung ergibt sich
AV AV '
c__M, o (2.46)
Vae Van  Bv K

Mit den Gleichungen (2.44) und (2.45) folgt [54]
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K,-K.)
ag = ay + lay — ay,) _I.(R_E___Kl (2.47)
Ko Kp — Ky
Durch Einsetzen von
Ei
K = ———— firi=M,D (2.48)
1 31-2 Vi)

und der Grenzwertgleichungen fiir K¢ erhdlt man Grenzwertgleichungen fiir den
linearen thermischen Ausdehnungskoeffizienten ac eines zweiphasigen Verbund-
werkstoffes.

Im vorgestellten Anstatz von Cribb [54] und Nazaré/Ondracek [563] werden die
thermisch und durch die anzulegenden Spannungen verursachten Volumendeh-
nungen von Matrix- und Einlagerungswerkstoff gleichgesetzt:

AvVT o T o ,
Vi AVM_AVD AV, (2.48a)

+ = +
To To To To
A" M \Y% M AV D AV D

In einer neueren Arbeit von Bossert [84] wird darauf hingewiesen, daB die durch
die angelegten Spannungen induzierten Volumenénderungen nicht auf das Aus-
gangsvolumen, sondern auf die durch thermische Einflisse verdnderten Volumi-
na bezogen werden miissen. Bossert geht bei der Berechnung des Ausdehnungs-
koeffizienten von Volumendifferenzen (AV) aus, nicht von Volumendehnungen
(AV/V) wie Cribb. Er erhilt damit folgende Gleichung fiir die Spannung, die not-
wendig ist, um Matrix und Dispergent zusammenzufithren:

T T
Ky ¥p (2.48b)

T T
KD(I—QM AT) —-KM a -—aDAT)

o:3AT(aD—aM)

Gleichung (2.45) gibt hingegen die anzulegende Spannung an, falls die Volumen-
dnderungen auf das Ausgangsvolumen bezogen werden. Man erkennt, daf} die
Gleichungen (2.48b) und (2.45) fiir kleine Temperaturidnderungen nahezu iiber-
einstimmen,

Verwendet man Gleichung (2.48b) zur Berechnung des Ausdehnungskoeffizienten
unter Berticksichtigung der thermisch induzierten Volumeninderungen, so er-
halt man
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o o
aCAT = aMAT + (1 - QMAT) ET— -1 - aCAT)'—T—' (2.48¢)

M KC

Setzt man Gleichung (2.48b) ein, so erhilt man einen sehr umfangreichen Aus-
druck, der auch durch arithmetisches Umformen nur unwesentlich vereinfacht
werden kann.

Fur die ingenieurméfBige Nutzung erscheint der Ansatz von Cribb bzw. Nazaré
und Ondracek aufgrund der einfacheren Anwendung weiterhin geeignet. Im fol-
genden wird daher auf diesen Ansatz Bezug genommen,

2.3.1 Grenzwerte 1. Ordnung

Wie in Kap. 2.3 dargestellt, kénnen ausgehend von der Gleichung

KK, - K,) , (2.49)

a,=a, +@,-a,) ———————
C M D MKC(KD—KM)

Grenzwertgleichungen fiir ac hergeleitet werden, indem fiir

E

M
- M (2.50)
KM 31 - ZVM)
und
K
K = —2 (2.51)
D 3a- 2vy)
eingesetzt wird.

Fir K¢ werden die einzelnen Grenzwertgleichungen (analog wie in Kap. 2.1.1 fiir
den Elastizitdtsmodul) verwendet:

Die Grenzwertgleichungen 1. Ordnung fiir den linearen thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten ergeben sich damit durch Einsetzen von

KC =01 - cD)KM + CDKD (2.52a)

bzw.
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K. = e (2.52b)
c KM ey + KD a - CD)
in Gleichung (2.49).

Welche der beiden Gleichungen die untere bzw. obere Grenzkurve im jeweiligen
Fall beschreibt, hdngt ab von dem Ausdruck

E (Q-2v.)
Ky M Vb (2.53)

K, B E (0 ~2v,)

Der Wechsel der Grenzkurven erfolgt, wenn dieser Ausdruck den Wert Eins an-
nimmt, In diesem Fall sind obere und untere Grenze identisch [53].

Die so ermittelten Grenzwertgleichungen kénnen umformuliert werden in

E,(—2v,) (©2.54)
aczaM+CD(°D“°M)(1_CD)EM(l_szHcDEDu_va) °

bzw.
a, =@ ——cD)aM+cDaD=aM+cD(aD—aM) (2.55)

2.3.2 Grenzwerte 2. Ordnung

In die aus Kap. 2.3 und 2.3.1 bekannte Gleichung

K.K,—-K
a,.=d, +a,—a —D—(—C——l) (2.56)
C M ( D M) K. (K
¢ Kp =Ky
wird, analog zur Ermittlung der Grenzwertgleichungen 1. Ordnung,
E
K = M (2.57)
M 30 - 2vM)
und
E
2 (2.58)

K = —————e
D 31 -2v)

eingesetzt.
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Fir K¢ wurden die Grenzwertgleichungen (2.8a) und (2.9a) verwendet, wie sie in
Kap. 2.1.2 angegeben sind:

)
= (2.59
K, =K, + - S0 o) )
KD—KM + 3KM+4GM

% 2.6
K, =K, + ) Te (2.60)

+
Ky—-K, 3K, ,+4G,

mit
E.

G = - fiori = M,D (2.61)
121+ Vi)

sowie den Gleichungen (2.57) und (2.58).

2.3.3 Literaturanalyse zum Vergleich des Grenzwertkonzeptes fiir den
linearen thermischen Ausdehnungskoeffizienten mit experimen-

tellen Werten

Entsprechend dem Vergleich des Grenzwertkonzeptes fiir den Elastizitdtsmodul
mit experimentellen Werten aus der Literatur (vgl. Kap. 2.1.5) wurde eine Litera-
turanalyse hinsichtlich des Verhaltens von Verbundwerkstoffen fiir die thermi-
sche Dehnung durchgefihrt [15].

Die Literaturrecherche basiert auf Analysen der Datenbanken PHYS und META-
DEX (FIZ Karlsruhe).

Zur Auswertung der Daten muBte zum Teil wieder auf die in Kap. 2.1.5 angegebe-
nen Tabellenwerke (zusitzlich [81,82]) zuriickgegriffen werden.

Die Darstellung erfolgt wieder in relativen Werten.

Die Grenzkurven 1. Ordnung sind in durchgezogenen Linien (—), die Grenzkur-

ven 2. Ordnung gestrichelt (-----) wiedergegeben.
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Obwohl die Unterscheidung in Matrix - und Einlagerungswerkstoff fir die Grenz-
wertkurven erster und zweiter Ordnung nicht relevant ist, wird, zur schnelleren

Orientierung, der Matrixwerkstoff links und der Einlagerungswerkstoff rechts
auf der Abzisse abgetragen.
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Abb. 2.69: Grenzkurven und linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient von
zweiphasigen W/Ag-Werkstoffen, keine Angaben zur Gefiigestruktur
und zum Herstellungsverfahren [55].
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Abb. 2.70: Grenzkurven und linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient von
zweiphasigen Fe/Ag-Werkstoffen, zum Herstellungsverfahren und
zur Gefiigestruktur werden keine Angaben gemacht [55].




_57-

-y

:

/
7

R
o

124
>

SEIMENAN
™~

e
(4,3

e
rN

Ao
2]

norm. lin. therm. Ausd.-keeffizient (ac/apm)

e
N

e
-

o

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Volumenanteil der Zweitphase (Glas)

Abb. 2.71: Grenzkurven und linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient von
zweiphasigen AlpO3/Glas-Werkstoffen, Glas-Partikel in Al2Os-
Matrix, heillgepref3t [56].
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Abb. 2.72: Grenzkurven und linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient von
zweiphasigen AlgO3/Alg03-MgO-Werkstoffen, AloO3-MgO-Partikel
in AlpO3-Matrix, heilgeprefit [56].
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Grenzkurven und linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient von
zweiphasigen MgO/CaO-Werkstoffen, ab 50 Vol.-% CaO stellt sich
ein Wechsel von der MgO- zur CaO-Matrix ein, gesintert [57].
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Grenzkurven und linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient von
UO9/Mo-Verbundwerkstoffen, ab 35 Vol.-% Mo Ubergang von der
UOg2- zur Mo-Matrix, gesinterter Werkstoff [58].
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Grenzkurven und linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient von
Stahl/UOg-Verbundwerkstoffen, partikulare UOz—Einlagerungen in
Matrix aus rostfreiem Stahl, Herstellungsprozef: isostatisches Pres-

sen, Sintern, Mahlen, Heiflschwinghidmmern, Hirten; die Meflergeb-
nisse deuten auf eine mangelhafte Haftung der Phasen hin [59].
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Grenzkurven und linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient von
zweiphasigen Cu/W-Werkstoffen, Wolfram-Fasern gerichtet in Cu-
Matrix [60].
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3. Experimentelle Untersuchungen
3.1 Experimentelle Methoden
3.1.1 Bestimmung der mechanischen Eigenschaften im Zugversuch

Der Zugversuch zihlt mit dem Druck- und dem Biegeversuch zu den statischen
Prifverfahren. Der Probenkorper wird in einer Prifmaschine mit einer ruhenden,
stetig ansteigenden Kraft belastet. Es wurde festgestellt [62], daB der im Zug-
oder Biegeversuch gemessene Elastizitdtsmodul von Oxid-Cermets niedriger
liegt, als der im Druckversuch gemessene. Dies basiert auf der Feststellung, dafl
es durch Zugspannungen frither zu VolumenvergroBerungen und Grenzflachenab-
lésungen kommt als unter Druckspannungen. Die Ermittlung des Elastizitdtsmo-
duls im Zugversuch ist also wesentlich sensitiver beziglich der Feststellung, ob
Haftung zwischen den Phasen vorliegt oder nicht,

Die Zugversuche wurden an zwei Zugpriifmaschinen der Typen Zwick und Instron
1262 durchgefiihrt, unter Zugrundelegung der entsprechenden Normen. Beim
Zugversuch (DIN 50145) wird eine Werkstoffprobe (DIN 50 125) in einer Priifma-
schine (DIN 51 221) bei konstanter Vorschubgeschwindigkeit (1,2 mm/min) der
oberen Probenfassung (Querhauptgeschwindigkeit) einachsig, gleichmaBig und
stoBfrei zugbeansprucht.

Ausgehend von der AnfangsmeBlinge Ly kann zu jedem Zeitpunkt des Versuchs
die Differenz (AL) zur augenblicklichen Lange L angegeben werden.

AL = 1,- Ly (3.1)

In Abhéngigkeit von der Langendnderung AL wird die benostigte Zugkraft F ge-
messen. Der an die Prifmaschine gekoppelte Schreiber zeichnet also Kraft-
Langenanderungs-Diagramme auf. Wesentlich aussagekraftiger sind Spannungs-
Dehnungs-Diagramme. '

Dabei handelt es sich um die Darstellung der auf die Probenquerschnittsflache Sg
bezogenen Kraft F, die als Spannung (Lingsnennspannung) bezeichnet wird,

I
SO

0 =

(3.2)

in Abhéangigkeit der auf die Ausgangslange Lo bezogenen Liangenénderung AL
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L-L
AL 0 (33)

die Dehnung genannt wird.

Da in DIN 50 145 die Dehnung in Prozent angegeben wird, mufl noch mit dem
Faktor 100 multipliziert werden

AIJ
=

<100 (3.4)

4

0

DIN 50 145 definiert die Gesamtdehnung ey, die sich zusammensetzt aus der ela-
stischen Dehnung g (vollkommen reversibel im Hook'schen Bereich) und aus der
nichtproportionalen Dehnung ¢, die zu einer bleibenden Dehnung e fithrt.

&L = g¢ t+ &y (3.5)

Unter der Bruchdehnung A versteht man die auf die Anfangsldnge Lg bezogene
bleibende prozentuale Langenédnderung AL, nach dem Bruch der Probe

A= —L".100 ' (3.6)

Die Dehngrenze Ry charakterisiert die Spannung bei einer bestimmten nicht pro-

portionalen Dehnung ¢),.

In der Versuchsauswertung wurden die Spannungen bei der nichtproportionalen
Dehnung von 0,2 % bestimmt, die sogenannte 0,2 %-Dehngrenze.

Die Zugfestigkeit Ry, resultiert aus der hochsten Zugkraft Fy, bezogen auf den
Ausgangsquerschnitt Sg

¥
R = =2 (3.7)

m S
0

Unter dem Elastizitdtsmodul E versteht man den Quotienten aus der Spannung

und der elastischen Dehnung
=2
= . (3.8)

In diese Gleichung, auch als Hook'sches Gesetz bekannt, geht die Langsdehnung
ge ein. Der Werkstoff erfahrt aber im Zugversuch auch eine elastische Querdeh-
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nung. Die Querkontraktionszahl v (Poissonzahl) gibt den Zusammenhang zwi-
schen der elastischen Liangsdehnung g. | und der elastischen Querdehnungee  an

v=— A (3.9)

Um neben der Lingsdehnung auch die Querdehnung erfassen zu kénnen, wurde
auf jede Zugprobe ein DehnmefBstreifen (DMS) mit zwei senkrecht zueinander ste-
henden Meflgittern aufgebracht (Hersteller: Fa. BLH Electronics, Typ: FAET-
06C-35 S6 EL). Die elektrische Schaltung der DMS zeigt Abb.3.1

MeBbriicke MeBbricke
+5V 0 vV 5V oV
]3509 50 Q

=

Abb.3.1: Verschaltung der DehnmeBstreifen (schematisch).

3.1.2 Alternativmethoden zur Bestimmung der mechanischen Eigenschaf-

ten

3.1.2.1 Bestimmung des Elastizitdtsmoduls und der Poissonzahl durch die Ultra-
schallmethode

Das Ultraschallverfahren zidhlt, ebenso wie das in Abschnitt 3.1.2.2 beschriebene
Eigenschwingungsverfahren (Resonanzverfahren), zu den dynamischen Priifver-
fahren. Schlagartige oder schwingende Krafteinwirkungen rufen eine dynami-
sche Werkstoffbeanspruchung hervor. Die in den Werkstoff eingebrachten Ultra-
schallwellen durchlaufen die Probe. Aus der Laufzeit der Welle und der Probenho-
he lassen sich die Ausbreitungsgeschwindigkeiten der Longitudinalwellen Cp, und
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der Transversalwellen Cp bestimmen. Der Elastizitdtsmodul berechnet sich aus
der Gleichung [63]

O+v)(1 —2v)

E = C?
P (810
mit der Poissonzahl
2 2
I (3.11)
cl-ck

In der Literatur [25] findet man auch eine Niherungsgleichung, in der nur die
Longitudinalschwingungen berucksichtigt sind

E=Cp (3.12)

Dies deshalb, weil gerade bei Verbundwerkstoffen eine starke Dampfung, vor al-
lem der Transversalwellen, auftreten kann.

Diese Dampfung liefl auch bei den in dieser Arbeit untersuchten Verbundwerk-

stoffen ab gewissen Dispergentenkonzentrationen keine Auswertung mehr zu,

Die Ndherungsgleichung (3.12) gilt fiir den Fall 2 v2 <€ 1 - v, d.h. bei kleinen Pois-
sonzahlen, Der Fehler bei Anwendung der Niaherungslosung (3.12) gegeniiber der
exakten Losung istin Abb.3.2 dargestellt.

100
g 90
=
S 8 //
g
2 o /
<< ) 4
L 50 A
S
§ 101 ///
8 ]
A 27
10
0. ]
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Poissonzahl

Abb. 3.2: Prozentualer Fehler bei Substitution der Gleichung (3.10) durch
Gleichung (3.12).

Bei vorliegenden Poissonzahlen von 0,21 - 0,37 kommt deshalb die Anwendung
der Naherungslésung nichtin Frage.
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Die Ultraschallmessungen wurden mit dem Gerat USIP 12/0TM12 der Fa. Kraut-
krdmer durchgefithrt. Zur Einleitung der Longitudinalwellen kam ein 10 MHz
Prifkopf zum Einsatz und zur Erzeugung von Transversalwellen ein 4 MHz-
Winkelpriifkopf.

3.1.2.2 Bestimmung des Elastizitdtsmoduls durch das Resonanzverfahren

Regt man eine Probe, deren Enden frei schwingen kénnen, zu longitudinalen
Schwingungen an, dann entstehen Eigenschwingungen, wenn die Erregerfre-
quenz mit der Eigenfrequenz des Priiflings iibereinstimmt (Resonanz). Uber die
Ausbreitungsgeschwindigkeit der Longitudinalwellen 148t sich der Elastizitats-

modul errechnen [25]
C, =V-= (3.13)

Die Beziehung (3.13) gilt aber nur, falls die Abmessungen der Probe denen eines
dinnen Stabes [64] entsprechen (Probendurchmesser < Wellenldnge).

Bei der Berechnung des Elastizitdtsmoduls mufl beachtet werden, daB es sich hier-
bei um den adiabatischen E-Modul handelt [65]. Um den E-Modul mit den Mes-
sungen aus Zugversuchen vergleichen zu kénnen, mulfl auf den isothermen E-
Modul umgerechnet werden.

E
B - ad (3.14)

2r\
a1 Ead

PCP

1+ 108

mit

Eiso isothermer E-Modul
Esd adiabatischer E-Modul
a Waéarmeausdehnungskoeffizient
¢p spezifische Wiarme
absolute Temperatur
p Dichte

Fir die Versuche kam ein Gerat der Fa. Grindo-Sonic Typ Mk3 zum Einsatz.
Durch das Aufschlagen einer kleinen Stahlkugel auf den Priifling wird dieser in
Schwingungen versetzt, die iber ein Piezomikrophon aufgenommen werden. Das
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Gerat registriert den sogenannten R-Wert (proportional zur Frequenz), woraus
der Elastizitdtsmodul errechnet wird [66].

L4 .
B= 2 (3933,2 — 422635 1?) (3.15)
( R >2 h2
4

mit
p Dichte des Prifstabes
L. Lange des Priifstabes
h Hoéhe des Prifstabes
R Anzeigewert, proportional der Grundschwingung

Abb. 3.3 zeigt schematisch die Eigenschwingung eines quaderféormigen Proben-
korpers. Die Auflager wurden entsprechend den Angaben des Geréteherstellers
gewéhlt (0,224 L von den Probenstirnflichen entfernt).

Diese Methode wurde eingesetzt, um die Elastizitdtsmoduli der Glaser 8250 und

8474 zu verifizieren.
L

0,224L 0,224L

Abb. 3.3: Eigenschwingungen 1. Ordnung im Probenkérper (schematisch).

3.1.3  Bestimmung des thermischen Ausdehnungskoeffizienten

Die Messungen der thermischen Ausdehnung wurden mit einem Differenz-
Dilatometer des Typs 402 ED der Fa. Netzsch (Selb) durchgefihrt. Dieses Gerét
erfafit die Differenz der Lingenidnderung zwischen der Probe und einem Standard
mit bekanntem Lingenausdehnungsverhalten. Bei den Referenzproben handelt




66 -

es sich um Materialien, deren Verhalten in Priifzeugnissen des "National Bureau
of Standards” (NBS), Washington, D.C., oder der "Physikalisch-Technischen Bun-
desanstalt” (PTB), Braunschweig, sehr genau beschrieben wird. Probe und Stan-
dard haben bei Raumtemperatur (293 K) die Ausgangslinge lg. Die Differenz der
Langenausdehnung zwischen den beiden Kérpern wird als Funktion der Tempe-
ratur aufgenommen, Die Ausdehnung der Probe ergibt sich dann aus

Al Ref
Probe _ [ x Probe Ref. T Ref , (Probe (3.16)
fPro _(\mT“ ~ alk )+(l—) IRef . jPro
0
Den fir technische Anwendungen oft benutzten mittleren linearen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten tiber einen bestimmten Temperaturbereich erhalt
man aus

(5

. (8.17)
W= TR

Bei diesem Mefiverfahren muf} sichergestellt sein, daf} sich das Probenmaterial

immer in einem Temperaturgleichgewicht befindet, das bedeutet, dafl Aussagen

Uber die thermische Dehnung nur wahrend Konstantphasen der Temperatur ge-
troffen werden diirfen.

Referenzkorper

DN L e

7
Probenkorper

Abb. 3.4: Differenz-Dilatometer (MeBkopf).
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3.2 Materialauswahl und Pulvercharakterisierung

Bei den verwendeten Materialien handelt es sich um Stoffe, die ein Potential fiir
den Einsatz als Biowerkstoffe aufweisen. Speziell im Dentalbereich kénnen die
Verbundwerkstoffe mit einer Silber-Matrixphase Anwendung finden. Silber wird
bereits, vor allem als Ag-Pd-Legierung (auch keramisch verblendet), in der Zahn-
medizin als Permanentimplantatwerkstoff eingesetzt.

Als Einlagerungsphase wurden Titanoxid (TiO9) und die Gliser 8250 bzw. 8474
(Hersteller: Schott, Landshut) gewéahlt. Diese Dispergentenwerkstoffe sollen die
mechanischen und thermophysikalischen Eigenschaften des Silbers verbessern,

mit dem Ziel, eine ginstigere Biokompatibilitit zu erreichen.

Bei dem Glas 8250 handelt es sich um ein biokompatibles Borosilikat-
Einschmelzglas, das bisher schon in Druckglasdurchfilhrungen von Herzschritt-

machern zum Einsatz kommt [67].

Das Glas 8474 ist ein Alkaliphosphatglas. Es wurde als Zweitphase ausgewihlt,
weil die Gruppe der Alkaliphosphatgliser derzeit als Biomaterial in der Diskussi-
on steht [68]. Glas 8474 findet bisher industrielle Nutzung als stabiles Glaslot fiir
Werkstoffe mit sehr hohen thermischen Ausdehnungskoeffizienten (~ 20-10-6
K-1).

Der Hersteller gibt fur das Glas 8474 einen thermischen Ausdehnungskoeffizien-
ten agp/300 von 19-10-6 K-1 an. Im Verbund mit Silber (agg/300 =21:10-6 K-1) er-
gibt sich damit eine angepafBite Materialpaarung.

3.2.1  Silber(Ag)

Zur Probenherstellung wurde Silberpulver der Fa. Ventron, Karlsruhe (Art.Nr.
00690) eingesetzt.

a) Chemische Zusammensetzung
Die chemische Reinheit wird vom Hersteller mit m3N5 angegeben, d.h. die metal-

lische Reinheit betriagt 99,95 %.
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b) Rontgenfeinstruktur

ROT
—_ MT
v
]
»
3 4
a 43
E
L=
"-’ -
P R
‘A
[ 4
g
£ 15T
At 2., a5 das ab . Ladd iy i AL {
0 T T 1 1 1
20,900 34,000 48,000 62.000 76.600 90.000

Beugungswinkel 28 (Grad]

Abb.3.5: Diagramm der Réntgenfeinstrukturanalyse von Silber.

¢) Partikelgestalt

 @aEd gky

Abb.3.6: Partikelgestalt des Silberpulvers (Rasterelektronenmikroskop,
200-fache Vergroflerung).
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6660

Abb. 3.7: Partikelgestalt des Silberpulvers (Rasterelektronenmikroskop,
500-fache VergroBerung).

d) PartikelgroBe
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Abb. 3.8: TeilchengréBenverteilung des Silberpulvers.
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e) Dichte
Die Dichte von Silber betragt 10,491 g/em3 [31].

3.2.2 Titanoxid (TiOs9)
TiOg ist ein Werkstoff, der sich gut biokompatibel verhalt [69].

TiOg kommt, abhédngig von der Temperatur in drei verschiedenen Modifikationen
vor. Es handelt sich dabei um Anatase, Brookit und Rutil. Bauer [70] beschreibt
das instabile Verhalten von Anatase und Brookit zwischen Raumtemperatur und
dem Schmelzpunkt von TiOg derart, dal Anatase und Brookit temperatur- und

zeitabhangig irreversibel in Rutil umgewandelt werden.

Das Titanoxid-Pulver (Art.Nr. 400286) wurde bei der Fa. Ventron, Karlsruhe be-
schafft,

a) Chemische Zusammensetzung
Das TiO9o-Pulver weist eine Reinheit von 99,998 % auf.

b) Réntgenfeinstruktur

Aus der Rontgenfeinstrukturuntersuchung geht hervor, daf§ das verwendete Ti-
tanoxid in der Modifikation Rutil vorliegt.
|
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Beugungswinkel 28 [Grad]
Abb.3.9: Diagramm der Rontgenfeinstrukturanalyse von TiOg (Rutil).
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c¢) Partikelgestalt .
Die bis ca. 200 pm groBlen TiOg-Partikel weisen, wie aus den Rasterelektronenmi-

kroskopaufnahmen hervorgeht, eine deutlich erkennbare Porositit auf.

AR gEL wo@l 1686pm WD3S
Abb. 3.10: Partikelgestalt des TiOg-Pulvers (Rasterelektronenmikroskop,
200-fache Vergroflerung).

=

-

- pEEI KU . H5@@  18em WD39

Abb. 3.11: Partikelgestalt des TiOg-Pulvers (Rasterelektronenmikroskop,
500-fache Vergroflerung).

d) Partikelgrofle
Die TeilchengréBenanalyse ergibt fiir das TiOg-Pulver eine groBe Streuung. Ein-

zelne Partikel erreichen eine Ausdehnung von tiber 200 pm.
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in %

Dichteverteilung

Durchgangsvert.

Durchmesser in }Jm

Abb. 3.12: TeilchengréBenverteilung des Titanoxid-Pulvers.

e) Dichte
Die Dichte von TiOg betriagt 4,26 g/cm3 (Angabe der Vertriebsfirma Ventron,
Karlsruhe).

3.2.3 Glas 8250 (Schott)

a) Chemische Zusammensetzung

Die chemische Analyse ergab folgende Zusammensetzung.

Element Gew. -% Element Gew. -%

Si 31,34 £ 0,5 Li 023+ 0,02
B 5,42 + 0,03 Ba 0,075 £ 0,004
Al 1,54 £ 0,03 Ca 0,045 + 0,001
K 5,82+ 0,14 Fe 0,044 + 0,007
Na 0,90 + 0,09 Zr 0,032 £ 0,002
Zn 0,49 + 0,01 Mg 0,013 + 0,001

Tab. 3.13: Chemische Zusammensetzung von Glas 8250 (Rest: Sauerstoff).
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b) Rontgenfeinstruktur

Wie erwartet zeigt das Glaspulver 8250 keinerlei Beugungserscheinungen (amor-
phe Feinstruktur). Im untenstehenden Diagramm ist lediglich das verstérkte Un-
tergrundrauschen zu erkennen.

.
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R
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) | i %
20,000 24,000 48,000 52,000 76,000 90,000

Beugungswinkel 28 [Grad]

Abb. 3.14: Diagramm der Rontgenfeinstrukturanalyse des Glases 8250.

¢) Partikelgestalt

kU 1,888 18Pn WD39

Abb. 3.15: Partikelgestalt des Glaspulvers 8250 (Rasterelektronenmikroskop,
1000-fache Vergroflerung).
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Abb. 3.16: Partikelgestalt des Glaspulvers 8250 (Rasterelektronenmikroskop,
5000-fache VergroBerung).

d) Partikelgrofie
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Abb. 3.17: TeilchengroBenverteilung des Glaspulvers 8250.




e) Dichte

Die Dichte von Glas 8250 wird von der Fa. Schott mit 2,28 g/cm3 angegeben,

3.2.3

Glas 8474 (Schott)

a) Chemische Zusammensetzung

Die chemische Analyse ergab folgende Zusammensetzung.

Element Gew. -% Element Gew. -%

P 26,62 + 0,92 Fe 0,017 £ 0,002
Na 12,33 + 0,33 Zn 0,012 £ 0,001
K 8,84 + 0,62 Ca 0,012 + 0,002
Al 2,05+ 0,18 Ba 0,010 = 0,002
B 1,62+ 0,11 Mg 0,008 + 0,001

Tab. 3.18: Chemische Zusammensetzung von Glas 8474 (Rest: Sauerstoff).

b) Réntgenfeinstruktur

Auch das Glaspulver 8474 zeigt keine Beugungserscheinungen (amorphe Fein-
struktur). Das Diagramm gibt lediglich das verstiarkte Untergrundrauschen wie-

der.

Intensitat [impulse/s]

i
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{ ] i i }

0 i T T T !
2.000 34,000 48.000 62,000 76.000 $0.900

Beugungswinkel 28 [Grad]

Abb. 3.19: Diagramm der Rontgenfeinstrukturanalyse des Glases 8474.
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c¢) Partikelgestalt

i1, BER 18Pm

Abb. 3.20: Partikelgestalt des Glaspulvers 8474 (Rasterelektronenmikroskop,
1000-fache VergroBerung).

45,008 i WO33

Abb. 3.21: Partikelgestalt des Glaspulvers 8474 (Rasterelektronenmikroskop,
5000-fache Vergroflerung).
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d) Partikelgrofle
T 100 3¢ o=
[
| o 3
52
T 53
. o
W a
] &>
reo 23
m W
T 25
+7 2
=
a
L 60
|
1 ey {~mmmmoommmmomomeome s
]
]
+ 40 !
1
[
I
+ 30 ;
t
|
+ 20 ;
i
|
{
+ 10 l
t
d
4
; f 1 ! ! g 1l . 1 ) i P I
T v T T T T Ll T LI A) T T T Tt 1t T . L T
{ 2 3 45 7 0 20 30 40 S5 70 100 200 300 400 500

Durchmesser in pm

Abb. 3.22: Teilchengrofienverteilung des Glaspulvers 8474,

e) Dichte
Die Dichte des Glases 8474 betragt 2,56 g/cm3 (Angabe der Fa. Schott, Landshut).
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3.3 Probenherstellung

Die Verbundwerkstoffproben fiir die Zug- und Dilatometerversuche wurden sin-
tertechnologisch hergestellt, da schmelztechnologische Verfahren gravierende
Nachteile aufweisen [71,72].

Die groflen Dichteunterschiede zwischen Glas und Titanoxid auf der einen (2,28 -
4,2 g/cm3) und Silber (10,5 g/cm3) auf der anderen Seite begiinstigen im Schmelz-
prozef} die Entmischung der Phasen.

Unterschiedliche Erweichungs- und Schmelzpunkte zwischen Glas und Silber be-
dingen hohe Verdampfungsverluste des Glases.

Die Verdichtung und die Formgebung der Zug- und Dilatometerproben erfolgte in
einem Arbeitsgang.

3.3.1 Herstellung der Zugproben

Threm Mischungsverhiltnis gem4B wurden die Pulvermengen fiir die Verbund-
werkstoffproben in einem Taumelmischer homogen vermischt. Das Pressen der
Zugproben erfolgte mit einer Pulverpresse der Fa. Komage, Typ S30.

Die Geometrie des Preflwerkzeuges ist in Abb, 3.23 dargestellt.

Abb. 3.23: Geometrie des Zugstab-PreBwerkzeuges [73].

In Anbetracht der hohen Materialkosten wurde diese kleine Priifstabgeometrie
gewdhlt. Das Pre3werkzeug, das am Institut fiir Werkstoffkunde IT der Universi-
tat Karlsruhe in Anlehnung an ISO 2740 (MPA-Priifstibe) entwickelt wurde, er-
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laubt Vergleiche der Zugversuchergebnisse mit Messungen, die an MPA-Proben

genommen wurden.

Von jeder Pulvermischung wurden jeweils 7 Zugstibe hergestellt. Im Rahmen des
Variationsbereiches des PreBdruckes von Presse und Werkzeug erfolgte die Ver-
dichtung der Proben derart, dafl die Griinlinge annihernd gleiche Porositdten auf-
wiesen. Fiir die reinen Silberproben wurde der Prefldruck variiert, um Proben un-

terschiedlicher Porositédt zu erhalten.

Die Prefiparameter sind in Tabelle 3.1 wiedergegeben.

Werkstoff: Ag
Prefdruck [Mpa]: 160, 240, 260, 290, 440, 500, 580

Konzentration [Vol-%]: 95/5 90/10 85/15 80/20 75/25 70/30

Werkstoff: Ag/TiO2
PreBdruck [Mpa]: 290 340 340 310 340 310
Werkstoff: Ag/8250
PreBdruck [Mpa]: 260 310 340 390 420 460
Werkstoff: Ag/8474
Predruck [Mpal: 310 330 350 380 400 450

Tab.3.1: Preflparameter fur die Herstellung der Zugproben.

Der abschlieBende, drucklose SinterprozeB erfolgte im Sintermetallwerk Krebso-
ge. Die Aufheiz- und Abkihlgeschwindigkeit betrug jeweils ca. 80 K/h. Die Halte-
zeit bei der Sintertemperatur von 800 °C betrug 3 Stunden. Die Sinteratmosphére
bestand aus 70 % Stickstoff und 30 % Wasserstoff (Formiergas).

Bei den Probekorpern des Systems Silber/Glas 8474 zeigten sich ab einem Glasan-
teil von 15 Vol.-% Glasperlen an der Probenoberflache (Abb. 3.24, vgl. auch Kap.
3.4.1).
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Abb. 3.24: Gesinterte Zugstibe von Silber/Glas 8474-Verbundwerkstoffen.

3.3.2 Herstellung der Dilatometerproben

Zur Herstellung der verschiedenen Pulvermischungen wurde wie in Kap. 3.3.1 be-

schrieben verfahren.

Die zylindrischen Dilatometerproben wurden mit einer Matrize (Stempeldurch-
messer 6,0 mm) in einer hydraulischen Presse (Fa. Weber) hergestellt.

Ui fehlerfreie Proben zu erhalten, wurden die Matrizenwiande mit dem Gleitmit-
tel Stearin behandelt.

Im Anschlufl an das Sintern der Proben (vgl. Kap. 3.3.1) wurden die Zylinder plan-
parallel auf 9,0 mm Endlange geschliffen. Dieses MaB entspricht der Lange des
Vergleichsstandards wie er im Differenzdilatometer Verwendung findet.

Die PreBparameter, die die Herstellung fehlerfreier Proben erlaubten, sind in Ta-
belle 3.2 dargestellt.
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Konzentration [ Vol.-%]

Prefldruck [MPal
Ag 550
Ag/TiOg 400 500 550 600 650 700
Ag/8250 400 450 500 550 600 650
Ag/8474 450 475 500 550 600 650

Tabelle 3.2: Preparameter fur die Herstellung der Dilatometerproben.

Die Auswertung der Dilatometerproben nach dem Grenzwertkonzept bedingt die
Kenntnis des thermischen Ausdehnungsverhaltens der reinen Komponenten.

Titandioxoid wurde bei 1326 °C und einem Druck von 20 MPa einaxial heifige-
prefit. Entsprechende Proben der Glaser 8250 und 8474 wurden schmelztechnolo-
gisch hergestellt. Durch spitzenloses Rundschleifen konnten die oben genannten
Mafe (Lange 9,0 mm, & 6,0 mm) eingestellt werden,
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3.4 Probencharakterisierung
3.4.1  Qualitative Gefiligeanalyse

Von allen hergestellten Stoffsystemen wurden pro Dispergentenkonzentration
zwei Proben gefiigeanalytisch prapariert und analysiert. Den Zugproben wurden
drei, jeweils senkrecht zueinander stehende Schliffe entnommen (Abb. 3.25).

Abb. 3.25: Probenentnahme aus den Zugstiaben (schematisch).

Bei den zylindrischen Dilatometerproben wurden jeweils ein Querschliff (senk-
recht zur Belastungsrichtung) und ein Lingsschliff (parallel zur Belastungsrich-
tung) angefertigt. Bis auf die Dilatometerproben des Systems Ag/8250 mit 30
Vol.-% Glasphase weisen alle Verbundwerkstoffsysteme Einlagerungsgefiige auf,
d.h. die Einlagerungen liegen diskontinuierlich im Matrixmaterial vor. Die fol-
genden Abbildungen zeigen die Schliffbilder der verschiedenen Stoffsysteme und
Konzentrationsverhiltnisse. Um eine gute Vergleichbarkeit zu gewéhrleisten
sind alle Schliffe mit gleicher VergréBerung (200-fach) dargestellt.

Die Abbildungen 3.26 bis 3.47 zeigen die Gefige der Dilatometerproben, die Ab-
bildungen 3.48 bis 3.76 beziehen sich auf die Gefiige der Zugproben.

Die Probenpriparation erwies sich als duflerst problematisch, Das weiche Ma-
trixmaterial Silber schmiert beim Schleifen und Polieren sehr leicht in die Poren-
rédume. Aus diesem Grund wurden die Proben aus reinem Silber mit einer Ultra-
frase (Fabr. Reichert-Jung) prapariert, um korrekte Porositidtswerte ermitteln zu
konnen.
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Das hygroskopische Verhalten des Glases 8474 bedingte das Arbeiten mit wasser-
freien Polierzusidtzen. Es kam deshalb wasserfreies Ethanol als Schmier- und
Kihlmittel zum Einsatz. Poliert wurde mit in Ethanol suspensierter Tonerde.
Trotz dieser Maflnahmen konnte ein Aufquellen des Glases 8474 nicht vollstandig

verhindert werden.

Die groflen Hiarteunterschiede von Matrix- und Einlagerungswerkstoff (v.a. im
System Ag/TiQ9) fiihren leicht zu Reliefstrukturen bei der Praparation, falls zu
lange poliert wird.

Ausbrechende Partikel der Dispersionswerkstoffe verursachen im weichen Ma-
trixwerkstoff Riefen beim Bearbeiten auf rotierenden Scheiben.

Die Darstellung der Verbundwerkstoffsysteme erfolgt jeweils in Abstufungen von
10 Vol.-% der Einlagerungsnominalkonzentration.

Die Gefiigeaufnahmen 3.26 und 3.27 zeigen Silber-Dilatometerproben. Die Poren-
verteilung kann nach Beurteilung der gesamten Schliffflachen als homogen be-

trachtet werden.

Die Abbildungen 3.28 und 3.29 zeigen Titandioxid-Dilatometerproben (heiBge-
prefit) .

In den Aufnahmen 3.30 bis 3.35 sind die Dilatometerproben des Systems Ag/TiOg
in verschiedenen Konzentrationen abgebildet.

Die Abbildungen 3.36 bis 3.41 zeigen Schliffe des Systems Ag/Glas 8250 (Dilato-
meterproben mit unterschiedlicher Glaskonzentration). Bei dem Konzentrations-
verhiltnis von 70 Vol-% Ag, 30 Vol.-% Glas 8250 kann der Ubergang vom
Einlagerungs- zum Durchdringungsgefige festgestellt werden (Kontaktstellen-
untersuchung).

Die Gefiigeaufnahmen 3.42 bis 3.47 stellen die Gefiige des Systems Ag/Glas 8474
dar.

Ab einer Konzentration von 20 Vol.-% Glas 8474 (nominell) zeigen sich Inhomoge-
nitdten im System. Es sind zusammenhéngende Glasstrukturen (Kanile) erkenn-
bar, die mit dem Austreten des Glases an der Probenoberfliche in Zusammenhang
stehen (vgl. Kap. 3.3.1).




Abb. 3.26:
Gefiigeaufnahme von poro-
sem Silber, Dilatometer-
probe, Langsschliff, V =
200x.

Abb. 3.27:
Gefiigeaufnahme von poro-
sem Silber, Dilatometer-
probe, Querschliff, V =
200x.

Abb. 3.28:
Gefiigeaufnahme von TiOg,
Dilatometerprobe, Langs-
schliff, V = 200x.
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Abb. 3.29:
Gefligeaufnahme von TiOg,
Dilatometerprobe,
Querschliff, V = 200x.

Abb. 3.30:
Gefiigeaufnahme von
Ag/TiO9 (90/10),
Dilatometerprobe,
Langsschliff, V = 200x.

Abb. 3.31:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Ti0O9 (90/10, Dilato-
meterprobe, Querschliff,
V = 200x.
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Abb. 3.32:
Gefiigeaufnahme von
Ag/TiO9 (80/20), Dilato-
meterprobe, Liangsschliff,
V = 200x.

Abb. 3.33:
Gefigeaufnahme von
Ag/TiO9 (80/20),
Dilatometerprobe,
Querschliff, V = 200x.

Abb. 3.34:
Gefligeaufnahme von
Ag/TiOg (70/30), Dilato-
meterprobe, Langsschliff,
V = 200x.
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Abb. 3.35:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Ti09 (70/30), Dilato-
meterprobe, Querschliff,
V = 200x.

Abb. 3.36:
Geflugeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (90/10),
Dilatometerprobe, Lings-
schliff, V = 200x.

Abb. 3.37:

Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (90/10), Dilato-
meterprobe, Querschliff,

V = 200x.
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Abb. 3.38:

Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (80/20), Dilato-
meterprobe, Langsschliff,

V = 200x.

Abb. 3.39:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (80/20),
Dilatometerprobe, Quer-
schliff, V = 200x,

Abb. 3.40:

Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (70/30), Dilato-
meterprobe, Langsschliff,

V = 200x,
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Abb. 3.41:

Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (70/30), Dilato-
meterprobe, Querschliff,

V = 200x.

Abb. 3.42:
Gefigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (90/10),
Dilatometerprobe, Lings-
schliff, V = 200zx.

Abb. 3.43:

Gefigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (90/10), Dilato-
meterprobe, Querschliff,

V = 200z,



-90 -

Abb. 3.44:

Gefligeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (80/20), Dilato-
meterprobe, Langsschliff,

V = 200x.

Abb. 3.45:
Gefugeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (80/20),
Dilatometerprobe, Quer-
schliff, V = 200x.

Abb. 3.46:

Gefligeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (70/30), Dilato-
meterprobe, Langsschliff,

V = 200x.
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Abb. 3.47:

Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (70/30), Dilato-
meterprobe, Querschliff,

V = 200x.

Die Aufnahmen 3.48 und 3.49 zeigen Gefiigebilder von reinem Silber aus Zugpro-
ben, bearbeitet mit der Ultrafriase (Fabr. Reichert-Jung). Die Praparation mit der
Ultrafrise erwies sich bei Silber als vorteilhaft, da bei diesem Verfahren das Zu-
schmieren der Poren wihrend der Bearbeitung weitestgehend vermieden wird.

Das Gefiige zeigt eine homogene Verteilung der Poren.

Abb. 3.48:

Gefiigeaufnahme von
pordsem Silber, Zugprobe,
Langsschliff, V = 200x,
Oberflichenbearbeitung mit
Ultrafrase.

Abb. 3.49:

Gefligeaufnahme von
pordsem Silber, Zugprobe,
Querschliff, V = 200x,
Oberflachenbearbeitung mit
Ultrafrase.
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Die Gefugebilder 3.50 bis 3.58 zeigen das System Ag/TiO2 der entsprechenden
Zugstabe. Deutlich zu erkennen ist die innere Porositdat der TiOo-Partikel. In al-
len Konzentrationsbereichen liegt Einlagerungsgefiige vor. Die Verteilung der
TiO9-Teilchen und die Porenverteilung kann nach Beurteilung der gesamten

Schliffflichen als homogen betrachtet werden.

Die Abbildungen 3.59 bis 3.67 stellen die Gefiige der Systeme Ag/Glas 8250 dar.
Es liegt in allen Konzentrationsbereichen eine homogene Verteilung der Einlage-

rungen vor.

Das System Ag/Glas 8474 ist in den Abbildungen 3.68 bis 3.76 wiedergegeben.
Auffallend bei diesem System sind die bereits beschriebenen Préparationsproble-
me, das hygroskopische Verhalten des Alkaliphosphatglases 8474 und das Austre-
ten des Glases an die Probenoberflache beim Sinterprozef und selbst bei der Lage-
rung der Proben im Exsikator., Hierdurch ist der deutliche Abfall der tatsachli-

chen Glaskonzentration gegeniiber der Nominalkonzentration zu erklaren.

Chemische Analysen der Zugstibe des Systems Silber/Glas 8474 und der entspre-
chenden Pulvermischungen bestitigen den signifikanten Verlust des Glases 8474
bei den Sinterproben gegeniiber dem Ausgangszustand (Differenz zwischen 4 und
14 Vol.-% Glas).
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Abb. 3.50:
Geftigeaufnahme von
Ag/TiO9 (90/10), Zugprobe,
Schliffebene 1 (quer), V =
200x.

Abb. 3.51;
Gefiigeaufnahme von
Ag/Ti0O9 (90/10), Zugprobe,
Schliffebene 2 (1angs), V =
200x.

Abb. 3.52:
Gefiigeaufnahme von
Ag/TiO9(90/10), Zugprobe,
Schliffebene 3 (langs), V =
200x.
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Abb. 3.53:
Gefigeaufnahme von
Ag/Ti09 (80/20), Zugprobe,
Schliffebene 1 (quer), V =
200x.

Abb. 3.54:
Gefigeaufnahme von
Ag/Ti0O9 (80/20), Zugprobe,
Schliffebene 2 (langs), V =
200x.

Abb. 3.55:
Gefiigeaufnahme von
Ag/T109 (80/20), Zugprobe,
Schliffebene 3 (langs), V =
200x.
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Abb. 3.56:
Gefliigeaufnahme von
Ag/Ti09 (70/30), Zugprobe,
Schliffebene 1 (quer), V =
200x.

Abb. 3.57:
Gefligeaufnahme von
Ag/Ti09 (70/30), Zugprobe,
Schliffebene 2 (langs), V =
200x.

Abb. 3.58:
Gefligeaufnahme von
Ag/TiO9 (70/30), Zugprobe,
Schliffebene 3 (langs), V =
200x.
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Abb. 3.62:
Gefligeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (80/20),
Zugprobe, Schliffebene 1
(quer), V = 200x.

Abb. 3.63:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (80/20),
Zugprobe, Schliffebene 2
(langs), V = 200x.

Abb. 3.64:
Gefugeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (80/20),
Zugprobe, Schliffebene 3
(langs), V = 200x.
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Abb. 3.65:
Gefugeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (70/30),
Zugprobe, Schliffebene 1
(quer), V = 200x.

Abb. 3.66:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (70/30),
Zugprobe, Schliffebene 2
(langs), V = 200x.

Abb. 3.67:
Gefugeaufnahme von
Ag/Glas 8250 (70/30),
Zugprobe, Schliffebene 3
(langs), V = 200x.
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Abb. 3.68:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (90/10),
Zugprobe, Schliffebene 1
(quer), V = 200x.

Abb. 3.69:
Gefligeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (90/10),
Zugprobe, Schliffebene 2
(langs), V = 200x.

Abb. 3.70:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (90/10),
Zugprobe, Schliffebene 3
(lings), V = 200x.
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Abb. 3.71:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (80/20),
Zugprobe, Schliffebene 1
(quer), V = 200x.

Abb. 3.72:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (80/20),
Zugprobe, Schliffebene 2
(langs), V = 200x.

Abb. 3.73:
Gefligeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (80/20),
Zugprobe, Schliffebene 3
(langs), V = 200x.
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Abb. 3.74:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (70/30),
Zugprobe, Schliffebene 1
(quer), V = 200x.

Abb. 3.75:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (70/30),
Zugprobe, Schliffebene 2
(langs), V = 200x.

Abb. 3.76:
Gefiigeaufnahme von
Ag/Glas 8474 (70/30),
Zugprobe, Schliffebene 3
(langs), V = 200x.
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3.4.2 Quantitative Gefliigeanalyse
Die quantitativ erfaBbaren Geftigefaktoren

- Konzentration
- Orientierung
- Form

wurden mit Hilfe des interaktiven Bildanalysesystems IBAS II (Fabr. Kontron)

analysiert,.

Pro System wurden jeweils zwel Proben durch zwei Lings- und einen Querschliff
(vgl. Abb. 3.25) untersucht, wobei die drei Schliffebenen senkrecht zueinander ori-
entiert sind. Die Schliffe wurden in 16 Teilfeldern (vgl. Abb. 3.77) bei 100-facher

VergroBlerung vermessen.

-

[
L]

Abb. 3.77: Melifelder zur quantitativen Gefugeanalyse fir jede Schnittebene.

Messungen bei 200- und 500-facher Vergroferung (aufler Ag/TiO92-Systeme be-
dingt durch TiOg-Teilchengrofe) ergaben keine signifikanten Veranderungen der
Daten, so daf} ein Einflul des VergroBerungsfaktors auf das Meflergebnis ausge-

schlossen werden kann.

Die raumlichen Geftigeparameter kénnen aus den ermittelten Daten der Schliff-
flachen durch die Anwendung von stereologischen Gleichungen ermittelt werden
[74).
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Die Volumenanteile errechnen sich, ebenso wie der Formfaktor (z/x), aus der

Durchschnittsbildung der Gefiigedaten der drei Schnittebenen.

Der Orientierungsfaktor cos2a bezieht sich jeweils auf den Winkel zwischen der

Spannungsrichtung im Zugversuch und die Rotationsachse eines Substitutions-

Rotations-Ellipsoiden.

Tabelle 3.3:  Quantitative Gefiigeanalyse poroser Silber-Sinterwerkstoffe.
Porositit [%] (m?;(z{en:‘f;asxl:gourm- Oriefgtlifggngs'
Arc}}i;‘;ﬁgg;"hes gefiigeanalytisch l\ir(é:lﬁ;l?rfigsz%li (cos?a)
12 2,1 040 0,45
9,7 5,2 0,41 0,33
154 8,9 0,35 0,35
21,3 14,2 0,35 0,29
95,2 17,6 0,30 0,28
30,8 21,2 0,29 0,40

Die erheblichen Differenzen bei der Porositdtsbestimmung nach dem archimedi-

schen Prinzip und auf gefiigeanalytischem Weg liegt darin begriindet, daf} das Sil-

ber bei der Oberflachenbearbeitung stark schmiert und deshalb Porenraum zuge-
setzt wird (vgl. Kap. 3.4.1).
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Tabelle 3.4;

Quantitative Gefligeanalyse der Silber/TiOg-Verbundwerkstoffe.

i1Ti .9 Formfaktor
Anteil TiO2Vol.-%] (Ti09) Orientierungs-
(mittleres rdum- faktor
) ) . liches Achsen- (cos2q)
nominell gefiigeanalytisch| o hiltnis z/x)
‘ e

5 5,68 0,29 0,32
10 10,26 0,30 0,33
15 14,91 0,32 0,32
20 21,35 0,29 0,27
25 25,47 0,28 0,33
30 32,23 0,28 0,33

Tabelle 3.5:

Quantitative Gefiigeanalyse der Silber/Glas 8250-Verbundwerk-

stoffe.
: ) Formfaktor
Anteil Glas 8250 | Vol.-%]| (8250) Orientierungs-
(mittleres raum- faktor
) . . liches Achsen- (cos2a)
nominell gefugeanalytisch| yeorhsltnis 2/x)
mm}w
5 5,41 0,38 0,35
10 8,73 0,37 0,36
15 13,51 0,35 0,29
20 17,41 0,33 0,30
25 24,07 0,30 0,33
30 27,18 0,29 0,33




Tabelle 3.6:
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Quantitative Gefigeanalyse der Silber/Glas 8474-Verbundwerk-

stoffe.
‘ 0 Formfaktor
Anteil Glas 8474 | Vol.-%] (8474) Orientierungs-
(mittleres rdum- faktor
) . . liches Achsen- (cos2a)
nominell gefigeanalytisch| yerhaltnis 2/x)
mm*
5 2,23 0,42 0,31
10 3,84 0,41 0,29
15 6,12 0,39 0,40
20 9,83 0,39 0,39
25 13,04 0,37 0,37
30 15,28 0,38 0,34
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3.5 Versuchsdurchfithrung und Ergebnisse
3.5.1 Mechanische Eigenschaften
3.5.1.1 Spannungs-Dehnungs-Diagramme

In Zugversuchen wurden die Spannungs-Dehnungs-Diagramme der untersuchten
Verbundwerkstoffe ermittelt (vgl. Kap. 3.1.1). Die Diagramme stellen die elasti-
schen Bereiche sowie die plastischen Verformungen bis zu einer Dehnung von ca.
0,3 % dar. Zusitzlich sind die 0,2 %-Dehngrenzen eingetragen.

Die Abbildung 3.78 zeigt das Spannungs-Dehnungs-Verhalten von pordsem Sil-
ber. Deutlich erkennbar ist die zunehmende Dehnung bei ansteigendem Porosi-

tatsanteil. A
78,1% -TD
401
5 74, 69%-TD
Q.
by 71,%%-TD
2 30 69,03%-TD
2
8
w204
10
' 01 ' 0.2 ' 03

Dehnung(%s]
Abb. 3.78: Spannungs-Dehnungs-Diagramme von porgsen Silberwerksiwoifen.

Das Verhalten von Silber/Titanoxid-Verbundwerkstoffen ist in Abbildung 3.79
dargestellt. Mit zunehmendem TiO9-Gehalt nimmt die Belastbarkeit des Ver-
bundwerkstoffes signifikant ab. Dies 148t den Schluf} zu, dafl es zum Versagen der
Phasengrenzflichen zwischen Silber und Titanoxid gekommen ist, oder daf die re-
lativ groflen TiOg-Teilchen versagt haben.

Die Spannungs-Dehnungs-Diagramme der Verbundwerkstoffe aus Silber und
Glas 8250 zeigen ein relativ inhomogenes Verhalten (vgl. Abb. 3.80). Aufgrund
der nahe beieinander liegenden E-Moduli der beiden Phasen und der guten Haf-
tung ist dieses Ergebnis nicht iiberraschend.

Die Abbildung 3.81 zeigt das Spannungs-Dehnungs-Verhalten der Silber/Glas
8474-Verbundwerkstoffe. Bei dieser Werkstoffkombination geht die Belastbarkeit
mit zunehmendem Glasgehalt stark zuriick.
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Abb. 3.79: Spannungs-Dehnungs-Diagramme von Silber/TiO9-

Verbundwerkstoffen.
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Abb. 3.80: Spannungs-Dehnungs-Diagramme von Silber/Glas 8250-Verbund-
werkstoffen,
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Abb. 3.81: Spannungs-Dehnungs-Diagramme von Silber/Glas 8474-Verbund-
werkstoffen,
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3.5.1.2 Versuchsergebnisse der Elastizititsmodulmessungen

Durch die Auswertung der elastischen Bereiche der Spannungs-Dehnungs-Dia-
gramme wurden die Elastizitdtsmoduli der einzelnen Verbundwerkstoffe ermit-

telt.

Bei den porosen Silber-Sinterwerkstoffen nimmt - erwartungsgemaé8 - der Elasti-

zitdtsmodul mit zunehmender Porositit ab (vgl. Abb. 3.82).

70000

60000 -

50000 -

<

E-Modul [MPa]

40000 4

1 " 1 A 1 s A A 1 "
7 72 14 16 18 80
relative Dichte [%)]

30000
68

Abb. 3.82: Elastizitatsmoduli von porésen Silber-Sinterwerkstoffen.

Fir die Gruppe der Silber/Titandioxid-Verbundwerkstoffe ergeben sich abfallende

Elastizitatsmodulwerte mit zunehmender Oxidkonzentration.

Dies kann zum einen auf die mangelnde Haftung und zum anderen auf die in den
relativ groflen TiOg-Einlagerungen festgestellte Rif}- und Porenbildung zurtickge-
fihrt werden (vgl. Kap. 3.4.1 und Kap. 3.2.2).

70000

60000

50000 -

E-Modul [MPa]

40000 -

30000 i | A 1 A, 3 A i ronms
9515 90/10 85/1S 80720 75125 10730
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Abb. 3.83: Elastizitdtsmoduli von Silber/TiO92-Verbundwerkstoffen.




- 109 -

Eingelagertes Glas des Typs 8250 fiihrt tendenziell zu einer, relativ geringen,
Steigerung des effektiven Elastizitatsmoduls. Der etwas groflere E-Modul des Gla-
ses gegentiber dem des porésen Silbers wirkt sich, aufgrund der guten Haftung,

aus,
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m
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40000 ] 3 2 | I | TR T Y |

95/5 910 8515 80/20 73528 70130
Konzentration (Ag/Dispergent)

Abb. 3.84: Elastizitdtsmoduli von Silber/Glas 8250-Verbundwerkstoffen.

Die Verbundwerkstoffe des Systems Silber/Glas 8474 zeigen mit zunehmender
Glaskonzentration gleichmaBig abfallende Werte fir den Elastizitatsmodul.

80000
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E-Modul [MPa]

50000 -

40000 j | P LS A P
95/5 90/10 85/1S 80720 75725 7030

Konzentration (Ag/Dispergent)
Abb. 3.85: Elastizitatsmoduli von Silber/Glas 8474-Verbundwerkstoffen.

3.5.1.83 Versuchsergebnisse der Poissonzahlbestimmung

Die Abbildungen 3.86 bis 3.89 zeigen die Ergebnisse der Poissonzahlbestim-

mung.
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Bei den porésen Silberwerkstoffen (vgl. Abb. 3.86) nimmt die Poissonzahl mit zu-

nehmender Porenkonzentration tendenziell ab.
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Abb. 3.86: Poissonzahlen von porésen Silbersinterwerkstoffen.

Die Werkstoffe der Gruppe Silber/TiOg zeigen mit zunehmender TiOg-

Konzentration eine deutliche Verringerung der Querkontraktion (vgl. Abb. 3.87).
0,36

0,34
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0,32 4

0,30 1

Poissonzahl

0,28 1

0,26
9
0 24 i | B ] R | i 1 A 2 2 i

95/S  9/10 8515 80RO TS5 70730
Konzentration (Ag/Dispergent)
Abb. 3.87: Poissonzahlen von Silber/TiO9-Verbundwerkstoffen.,

Ein ahnliches Verhalten weisen die Silber/Glas 8250-Werkstoffe auf, Allerdings

nehmen die Werte bei Glaskonzentrationen ab 25 Vol.-% nur noch leicht ab (vgl.
Abb. 3.88).

Die Werkstoffe der Gruppe Silber/Glas 8474 zeigen ein inhomogenes Bild beziig-
lich der Abhingigkeit der Poissonzahl von der Glaskonzentration. Das Glas 8474
weist zwar von den verwendeten Einlagerungswerkstoffen mit 0,26 die grofite
Poissonzahl auf, trotzderm miifite die effektive Poissonzahl des Verbundes mit zu-
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Abb. 3.88: Poissonzahlen von Silber/Glas 8250-Verbundwerkstoffen.

nehmender Glaskonzentration niedrigere Werte annehmen. Wahrscheinlich ist
das stark hygroskopische Verhalten des Glases 8474 fir dieses Verhalten verant-

wortlich,
0,39
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Abb. 3.89: Poissonzahlen von Silber/Glas 8474-Verbundwerkstoffen,

3.5.1.4 Ergebnisse weiterer mechanischer Eigenschaften

Neben den bislang dargestellten Messungen des Elastizitatsmoduls und der Pois-
sonzahl, wurden auch die 0,2 %-Dehngrenzen, die Zugfestigkeit und die Bruch-

dehnung der einzelnen Verbundwerkstoffe im Zugversuch ermittelt.
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3.5.1.4.1 0,2 %-Dehngrenze

Bei reinem Silber steigt die 0,2 %-Dehngrenze mit abnehmender Porositat (vgl.
Abb. 3.90).

45
o
g |
*g 40 A
5
=
2 35
®
Nﬂ
S
30 s | 2 ] 2 A 2 1 PR | .
68 70 72 74 76 78 80

relative Dichte {%]
Abb. 3.90: 0,2 %-Dehngrenzen von pordsen Silber/-Sinterwerkstoffen.

Abnehmende Werte fiir die Dehngrenze mit zunehmender Einlagerungskonzen-
tration ist fir die Systeme Silber /TiOg und Silber/Glas 8474 festzustellen, wobei
die Werte fur Silber/Glas 8474 bei geringen Glaskonzentrationen deutlich hoher
sind als im System Silber/TiOy. Auch hier driickt sich die mangelnde Haftung zwi-
schen Silber und TiOg aus (vgl. Abb. 3.91).

Die Werte der 0,2 %-Dehngrenze fir das System Silber/Glas 8250 bleiben tber

dem Konzentrationsbereich auf etwa demselben Niveau (vgl. Abb. 3.91).
60

——  Ag/8250
—e— Ap/8474
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30 1
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| A 1 " A Iy 3 ' ] 2 )

95/5 90110 8515 80720 75725 10730
Konzentration (Ag/Dispergent)

Abb. 3.91: 0,2 %-1)ehngrenzen der Silber-Verbundwerkstoffe.
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3.5.1.4.2 Zugfestigkeit

Poroses Silber weist mit zunehmender Dichte eine Zunahme der Zugfestigkeit auf
(vgl. Abb. 3.92). Die Verbundwerkstoffe zeigen mit zunehmender Einlagerungs-
konzentration abfallende Zugfestigkeiten. Lediglich beim System Silber/Glas
8250 bleiben die Werte fiir die Zugfestigkeit ab 20 Vol.-% Glasgehalt nahezu kon-

stant (vgl. Abb. 3.93).
90

Zugfestigkeit [MPa)
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Abb. 3.92: Zugfestigkeit von pordésem Silber.
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Abb. 3.93: Zugfestigkeit der Silber-Verbundwerkstoffe.

3.5.1.4.3 Bruchdehnung

Die Bruchdehnung von porésem Silber bewegt sich zwischen 5 und 6 %, wobei die

héchsten Werte bei den gréften Dichten erreicht werden. (vgl. Abb. 3.94).

Die drei untersuchten Verbundwerkstofftypen weisen mit zunehmender Konzen-
tration der Einlagerungsphase jeweils abnehmende Bruchdehnungswerte auf, wo-
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bei mit dem System Silber/Glas 8474 die deutlich hochsten Werte erzielt wurden.

(vgl. Abb. 3.95). 7
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Abb. 3.94: Bruchdehnung von porésem Silber.
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Abb. 3.95: Bruchdehnung der Silber-Verbundwerkstoffe.

3.5.2 Versuchsergebnisse der Messungen des linearen thermischen Aus-

dehnungskoeffizienten

Zunéchst wurden die linearen thermischen Ausdehnungskoeffizienten der reinen
Phasen ermittelt. Der Wert von Silber stimmt sehr gut mit Angaben aus der Lite-

ratur [75, Touloukian] iiberein.

Etwas groBlere Abweichungen von Literaturangaben [76, Touloukian] ergaben

sich bei den Untersuchungen von Titandioxid.
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Tabelle 3.7: Ausdehnungskoeffizienten der reinen Phasen im
Vergleich mit Literaturangaben (Ag, TiOg , Glas

8250).
ath (27-300 °C) [1/K]
Werkstoff , )
experimentelle Literatur-
Werte angaben

Ag 21,06 20,75%

TiO9

7,17

8,15%

Glas 8250

4,67

5,00%*

*

Touloukian [75,76)

*+ Fa. Schott, Landshut [77]

Tabelle 3.8: Ausdehnungskoeffizienten der reinen Phasen im
Vergleich mit Literaturangaben (Ag, Glas

8474).
aih (27-160 °C) [ 1/K|
Werkstoff . .
experimentelle Literatur-
Werte angaben
w
Ag - 20,58% (interpol.)
Glas 8474 23,39 19,00**

*®

Touloukian [75]

** Fa. Schott, Landshut [77]
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Tabelle 3.9: Ausdehnungskoeffizienten der Verbundwerkstoffe.

Ath (27-300 °C) Standard- Literﬁ;‘;ﬁlwe”e
Werkstoff abweichung Touloukian *

[1/K] [%] Schott **
Ag 21,06 20,75*
TiOy 717 8,148*
Glas 8250 4,566 5,00%*
Ag/TiOg (90/10) 20,18 0,71
Ag/Ti0y (80/20) 18,57 1,86
Ag/Ti02 (70/30) 17,07 2,27
Ag/8250 (90/10) 19,54 2,59
Ag/8250/80/20) 17,45 1,50
Ag/8250 (70/30) 11,51 3,39

ath (27?}(}(})&0)

Ag 20,676 20,568*
Glas 8474 23,39 19,00%*
Ag/8474 (90/10) 21,85
Ag/8474 (80/20) 23,03
Ag/8474 (70/30) 24,33
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4. Auswertung der experimentellen Ergebnisse

Die experimentell ermittelten Eigenschaftswerte der einzelnen Verbundwerkstof-
fe werden hinsichtlich ihrer Ubereinstimmung mit den beschriebenen Grenzwert-
konzepten (Kap. 2) ausgewertet. Wahrend die Eigenschaftswerte der Matrixphase
Silber aus Zugversuchen abgeleitet werden konnten, muflten die Elastizitatsmo-
duli und die Poissonzahlen der spréden Einlagerungsphasen mittels des
Ultraschall- bzw. des Resonanzverfahrens gemessen werden,

Zuséatzlich werden fir die beiden verwendeten Glaser 8250 und 8474 auch die
nach den theoretischen Modellen von Winkelmann und Schott [78], sowie von Ma-
hishima und Mackenzie [79] berechneten Werte [80] angegeben.

Die experimentell ermittelten Werte des Elastizitatsmoduls aus den Ultraschall-
bzw. den Resonanzversuchen liegen fiir beide Glaser eng beieinander (die Poisson-
zahl kann mit dem Resonanzversuch nicht gemessen werden). Die nach den theo-
retischen Modellen errechneten Werte liegen jeweils etwas {iber den gemessenen
Werten (vgl. Tab. 4.1).

Als Bigenschaftswerte fir die Grenzwertbetrachtung wurden daher fir die Glaser
jeweils der Mittelwert aus Ultraschall- und Resonanzverfahren verwendet.

Aus den Ergebnissen der Zugversuche des Systems Silber/TiOg ergibt sich, daf}
zwischen den beiden Phasen nur eine mangelhafte Haftung besteht oder daf} die
relativ groflen TiOy-Partikel beim Preflvorgang beschadigt werden, so dafl es im
Zugversuch zu Brichen kommt. Es wurden deshalb TiO9-Proben gesintert, mit
denselben Herstellungsparametern, wie sie fiir die Fertigung der Verbundwerk-
stoffproben gewahlt wurden (Prefdruck, Sintertemperatur- und -dauer), und mit
der Ultraschallmethode gepriift. Dabei ergab sich fiir den Elastizitdtsmodul ein
Wert von 2700 MPa [80].
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Tabelle 4.1: Elastizitatsmodul und Poissonzahl der Glaser 8250 und 8474.

Bestimmung E-Modul [MPa] Poissonzahl

Glas 8474 Herstellerangabe ~ -
Winkelm./Schott 63865 0,2664
Makishima/Mack. 64596 0,2646
Ultraschall 49335 0,2590
Eigenschwingung 48902 -

Glas 8250 Herstellerangabe 64000 0,2100
Winkelm./Schott 68497 0,1925
Makishima/Mack. 71947 0,2462
Ultraschall 60814 0,2066
Eigenschwingung 60732

4.1 Elastizitatsmodul

Die experimentell ermittelten Eigenschaftskenngroflen, gemessen in Abhéngig-
keit von der Konzentration der Dispergenten, werden mit den entsprechenden

Grenzkurven 1. und 2. Ordnung verglichen.

Abb. 4.1 zeigt das Verhalten des Systems Silber/TiO9. Die experimentell gemesse-
nen Werte und der Vergleich mit dem Grenzwertkonzept zeigen deutlich, dafl sich

zwischen den beiden Phasen nur eine geringe Haftung einstellt.

Die E-Modul-Werte der reinen Phasen des Systems Ag/Glas 8250 liegen sehr eng
beieinander, so daf} sich ein relativ kleiner Variationsbereich zwischen den oberen

und unteren Grenzkurven ergibt (vgl. Abb. 4.2).

Abb. 4.3 stellt die Grenzkurven und die gemessenen Werte fir das System
Ag/Glas 8474 dar.
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Abb. 4.3: Grenzkurven 1. (—) und 2. (----) Ordnung fiir den Elastizitdtsmodul
des Systems Ag/Glas 8474 mit den experimentell ermittelten Werten.

4.2 Poissonzahl

Die Abb. 4.4 bis 4.6 stellen die Grenzkurven und die experimentell ermittelten
Werte fiir die Querkontraktionszahl der einzelnen Verbundwerkstoffsysteme dar.

Auffallend sind die relativ groBen MeBwertschwankungen im System Ag/Glas
8474, die auf das instabile bzw. hygroskopische Verhalten des Alkaliphosphatgla-
ses zurlckgefiihrt werden konnen.
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Abb.4.4: Grenzkurven 1, (—)und 2. (----) Ordnung fiir die Poissonzahl des
Systems Ag/TiOg mit den experimentell ermittelten Werten.
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Abb. 4.5: Grenzkurven 1. (—) und 2. (----) Ordnung fiir die Poissonzahl des
Systems Ag/Glas 8250 mit den experimentell ermittelten Werten.
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Abb. 4.6: Grenzkurven 1. (—) und 2. (----) Ordnung fiir die Poissonzahl des
Systems Ag/Glas 8474 mit den experimentell ermittelten Werten.,

4.3 Linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient

Das Verhalten der thermischen Dehnung bei den untersuchten Verbundwerkstof-
fen im Vergleich mit den entsprechenden Grenzkurven zeigen die Abbildungen
4.7bis 4.9,

Auffallend sind auch hier die MeBdaten des Systems Ag/Glas 8474. Wiederum
scheint das instabile Verhalten des Glases dafiir verantwortlich.
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Abb. 1.7 Grenzkurven 1. (—) und 2. (----) Ordnung fir linearen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten des Systems Ag/TiOg mit den
experimentell ermittelten Werten.
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Abb.4.9: Grenzkurven 1, (—) und 2. (----) Ordnung fiir linearen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten des Systems Ag/Glas 8474 mit den
experimentell ermittelten Werten.
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9. Zusammenfassung

Die Ziele der vorliegenden Arbeit lagen in der Weiterentwicklung des Grenzwert-
konzeptes. Durch die Elimination der Poissonzahlen aus den Grenzwertgleichun-
gen 2. Ordnung fir den Elastizitdtsmodul erschlieBt sich fiir das Grenzwertkon-
zept ein breiteres Anwendungsgebiet. Die vereinfachten Gleichungen erlauben
die Berechnung der Grenzkurven 2. Ordnung, wobei lediglich die Werte der Ela-
stizitdtsmoduli der reinen Phasen bekannt sein miissen.

Die Elimination der Poissonzahlen wurde durch das Einsetzen von Poissonzahl-
Wertepaaren, die die oberen Grenzkurven maximieren und die unteren Grenzkur-

ven minimieren, erreicht.

Der Vorteil, ohne die Poissonzahlen der reinen Phasen auskommen zu kénnen,
wird erkauft durch eine Ausweitung des Variationsbereiches, der von den oberen

und unteren Grenzkurven eingeschlossen wird.

Die einfachere formale Gestalt der Grenzkurven 2. Ordnung kann ebenfalls die

breitere Anwendung des Konzeptes unterstiitzen.

Durch die Verwendung von Extremalkombinationen fiir die Poissonzahlen kon-
nen Teilbereiche der neuen Grenzkurven 2. Ordnung bei bestimmten Phasenkon-
zentrationen oder auch tber dem gesamten Konzentrationsbereich tber der tbli-
cherweise verwendeten oberen Grenzkurve 1. Ordnung liegen. Der Grund liegt
darin, daB in die obere Grenzkurve 1. Ordnung die Vereinfachung viy = vp (die
Poissonzahlen der reinen Phasen werden als identisch vorausgesetzt) eingeht.
Verwendet man zur Berechnung der oberen Grenzkurve 1. Ordnung dieselben
Poissonzahlen, wie sie fiir die Grenzkurven 2. Ordnung ermittelt wurden, dann
stellen die Grenzkurven 1. Ordnung den groften Variationsbereich dar und
schlieflen die Grenzkurven 2. Ordnung iber den gesamten Konzentrationsbereich

ein,

Neben dem Elastizitdatsmodul wurde das Grenzwertkonzept auch auf die Eigen-
schaften der Querkontraktion und der thermischen Dehnung angewandt.

Wie beim Elastizitdtsmodul wurden experimentelle Werte aus der Literatur mit
dem Grenzwertkonzept verglichen. Eigene experimentelle Untersuchungen an
verschiedenen Verbundwerkstoffsystemen lieferten zusétzliches Vergleichsmate-
rial. Die berechneten Eigenschaftsbereiche und die experimentell ermittelten Ei-
genschaftsgrofen zeigen eine gute Ubereinstimmung, Fir eine ingenieurmaBi-
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ge Abschétzung der Verbundwerkstoffeigenschaften liefert das Grenzwertkonzept
wichtige Daten.

Falls nahere Informationen zur Gefiigestruktur vorliegen, d.h. sind neben der
Konzentration auch die Form und die Orientierung der durch Rotationsellipsoide
angenéherten Einlagerungspartikel bekannt, dann liefert das sogenannte Modell-
konzept [25] eine singulidre Kurve fiir die jeweilige Werkstoffeigenschaft.

In weiteren Arbeiten auf dem Gebiet der Grenzwertgleichungen sollte die Még-
lichkeit der Vereinfachung der Gleichungen fiir den linearen thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten untersucht werden [84], um die Akzeptanz und die Anwen-

derfreundlichkeit dieses Instrumentes zu erhohen.
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Werkstoff Dichte Standard- Standard- TD E-Modul ~ Standard-  Standard- | Poissonzahl Standard-  Standard-
[gm%] abw. abw. [Mpa] abweichung abweichung abweichung abweichung
[%] [%] [%] [%]
Ag (240 MPa) 8,195 0,1594 194 78,11 65133 3658 5,62 0,3665 0,0543 14,81
Ag (260 MPa) 7,835 0,0448 0,57 74,69 55658 1655 2,97 0,3456 0,0114 3,29
Ag (160 MPa) 7,516 0,2173 2,60 71,64 54695 9227 16,87 0,3099 0,0161 5.18
Ag (290 MPa) 7,463  0,2006 2,69 71,14 54967 1596 2,90 0,3044 0,0263 8,64
Ag (440 MPa) 7,242 0,1138 1,57 69, 03 53736 3455 6,43 0,3161 0,0178 5,63
Ag (580 MPa) 7 167 0,0345 0,48 68,32 53714 5118 8,61 0,2853 0,0018 0,65
Ag (500 MPa) 7,152  0,0414 0,58 68,17 53655 1488 2,77 0,3141 0,0195 6,21
AgTiO; (95/05)| 7,763  0,2576 3,32 76,26 63313 5277 8,34 0,3542 0,0124 3,52
AgiTiOy (90/10) 7,557  0,3077 4,07 76,56 57823 4415 7,64 0,3325 0,0139 4,17
AgmiO; (85/15)1 7,391 0,1990 2,69 77,31 54571 3516 6,44 0,3122 0,0163 5,22
AgniO, (80720)} 7,174  0,5531 7,71 77,64 53629 5186 9,67 0,2885 0,0114 3,97
AgTiO, (75/25)| 7,164  0,4676 6,53 80,22 48333 9618 19,90 0.2714 0,0115 4,25
Ag/MO, (70/30)§ 6,943 0,4506 6,49 80,55 46913 8122 17,31 0,2650 0,0059 2,09
Ag/8250 (95/05)| 8,116  0,2173 2,68 80,52 58860 2517 4,28 0,3280 0,0100 3,06
Ag/8250 (90/10)} 7,900 0,2176 2,75 81,70 67139 4191 6,24 0,3196 0,0177 5,53
Ag/8250 (85/15)} 7,839  0,0597 0,76 84,65 70972 7323 10,32 0,3054 0,0137 4,48
Ag/8250 (80/20)| 7,631 0,0650 0,85 86,23 67056 5332 7,95 0,2891 0,0164 5,66
Ag/8250 (75/25)} 7,362  0,0521 0,71 87,23 71729 11388 15,88 0,2910 0,0124 4,25
Ag/8250 (70/30)| 7,036 0,0939 1,33 87,62 72583 10934 15,06 0,2883 0,0063 2,18
Ag/8474 (95/05)| 9,025 0,1315 1,46 89,44 70499 4412 6,26 0,3213 0,0392 12,19
Ag/B474 (90/10)| 8,755 0,0760 0,87 90,53 68374 9683 14,16 0,3551 0,0120 3,39
Ag/8474 (85/15)| 8,172  0,1449 1,77 87,87 65815 3120 4,74 0,2956 0,0188 6,35
Ag/8474 (80/20)| 8,059  O0,1811 2,25 90,55 61587 6986 11,34 0,3498 0,0230 6,56
Ag/8474 (75/25)) 7,817 0,2156 2,76 91,86 58680 5178 8,82 0,2968 0,0136 4,57
Ag/8474 (70/30)} 7,535 0,0868 1,15 92,91 53497 3540 6,62 0,3678 0,0255 6,92
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Werkstoff 0,2%- Standard-  Standard- Zugfesug- Standard- Standard- | Bruch- Standard-  Standard-
Dehngrenze abweichung abweichung keit abweichung abweichung| dehnung abweichung abweichung
(MPa] [%] [Mpa] [%] [%] (%]
Ag (240 MPa) 38,26 4,16 10,87 71,27 6,42 9,00 4,69 0,68 14,49
Ag (260 MPa) 42,58 5,08 11,93 84,68 4,86 5,74 6,15 0,76 12,36
Ag (160 MPa) 37,95 1,64 4,33 76,59 4,72 6,16 6,10 0,91 14,92
Ag (290 MPa) 33,44 0,85 2,53 67,57 4,20 6,21 5,38 0,16 2,97
Ag (440 MPa) 30,88 2,30 7,44 64,33 0,50 0,76 5,55 0,23 4,14
Ag (580 MPa) 30,18 2,49 8,24 63,24 3,00 4,74 5,67 0,54 9,52
Ag (500 MPa) 30,08 1,13 3,76 60,43 3,44 5,69 4,69 0,07 1,49
AgmiO;  (95/05) 40,97 3,50 8,53 58,92 7,00 11,87 2,36 0,26 11,01
AgMO; (90/10)) 40,21 0,74 1,83 49,05 4,95 10,08 1,60 0,17 10,62
AglMiOy (8515 39,09 0,93 2,37 41,41 3,45 8,32 1,04 0,10 9,62
Ag/TiGr  (80/20) 34,52 0,04 0,12 36,74 1,65 4,49 0,67 0,05 7,46
Ag/MiOy (75/25) 32,34 1,41 4,36 30,83 2,17 7,03 0,43 0,03 6,97
Ag/Ti0y (70/30) 24,39 0,62 2,54 24,44 1,60 6,54 0,37 0,06 16,21
Ag/8250 (95/05) 45,32 3,84 8,47 75,99 3,33 4,38 4,28 0,54 12,61
Ag/8250 (90/10) 47,02 0,86 1,83 72,69 5,99 - 8,24 4,48 0,53 11,83
Ag/8250 (85/15) 41,91 6,82 16,28 57,03 7,33 12,86 1,75 0,22 12,57
Ag/8250 (80/20) 37,84 3,47 9,18 45,83 3,57 7,78 1,02 0,06 5,88
Ag/8250 (75/25) 40,08 2,06 5,14 46,39 2,03 4,37 0,48 0,06 12,50
Ag/8250 (70/30) 45,35 0,95 2,09 46,74 4,32 9,23 0,34 0,03 8,82
Ag/8474 (95/05) 51,62 1,72 3,33 103,64 6,01 5,80 8,19 0,90 10,99
Ag/8474  (90/10) 51,23 3,24 6,32 92,14 5,41 5,87 6,11 0,58 9,49
Ag/8474 (85/15) 40,11 2,94 7,32 74,49 2,73 3,66 5,24 0,33 6,30
Ag/8474  (80/20) 32,86 0,23 0,69 66,72 5,80 8,69 4,89 0,81 16,56
Ag/8474 (75/25) 31,44 1,53 4,86 55,02 7,57 13,76 3,79 0,29 7,65
Ag/8474 (70/30) 29,27 1,34 4,57 36,03 4,65 12,90 1,86 0,25 13,44
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Werkstoff Dichte Standard- Standard- TD E-Modul  Standard- Standard- | Poissonzahl Standard-  Standard-
|
[—5-3—] abw. abw. {(Mpa] abweichung abweichung abweichung abweichung
cm
[%] (%] ‘ %] [%]

Ag (240 MPa) 8,195 00,1594 1,94 78,11 45487 1500 3,30 0,3153 0,0068 2,16
Ag (260 MPa) 7,835 0,0448 0,57 74,69 42887 685 1,60 0,3255 0,0073 2,25
Ag (160 MPa) 7,516 0,2173 2,60 71,64 40662 1737 4,27 0,3126 0,0145 4,62
Ag (290 MPa) 7,463  0,2006 2,69 71,14 38047 1313 3,45 0,3034 0,0138 4,55
Ag (440 MPa) 7,242  0,1138 1,57 69,03 37212 3604 9,68 0,2930 0,0134 4,58
Ag (580 MPa) 7,167 0,0345 0,48 68,32 34647 564 1,63 0,2959 0,0077 2,61
Ag (500 MPa) 7,152 0,0414 0,58 68,17 34200 296 0,86 0,2919 0,0083 2,85
AgTiO; (95/05)| 7,763  0,2576 3,32 76,26 44543 1725 3,87 0,3095 0,0130 4,19
AghO; (90/10)| 7,557 0,3077 4,07 76,56 41841 1984 4,74 0,2990 0,0114 3,80
Ag/TiO07 (85/15)] 7,391 0,1990 2,69 77,31 41211 1205 2,92 0,2971 0,0053 1,77
Ag/mO, (80/20)| 7,174  0,5531 17,71 77,64 keine MeBwerte keine MeBwerte

Ag/MO, (75/25)] 7,164  0,4676 6,53 80,22 keine MeBwerte keine MeBwerte

AgMO, (70/30)] 6,943 0,4506 6,49 80,55 keine MeBwerte keine MeBwerte

Ag/8250 (95/05)) 8,116  0,2173 2,68 80,52 47832 2103 4,40 0,3273 0,0049 1,51
Ag/8250 (90/10)) 7,900  0,2176 2,75 81,70 49890 807 1,62 0,3113 0,0124 4,00
Ag/8250 (85/15)| 7,839  0,0597 0,76 84,65 51712 3181 6,15 0,2939 0,0137 4,65
Ag/8250 (80720) ¢ 7,631 0,0650 0,85 86,23 48209 3246 6,73 0,2707 0,0239 8,82
Ag/8250 (75/25)} 7,362  0,0521 0,71 87,23 50243 2989 5,95 0,2635 0,0193 7,32
Ag/8250 (70/30)y 7,036  0,0939 1,33 87,62 52502 1108 2,11 0,2553 0,0125 4,89
Ag/8474 (95/05)} 9,025 00,1315 1,46 89,44 61404 2854 4,65 0,3321 0,0048 1,45
Ag/8474 (90/10)¢ 8,755 0,0760 0,87 90,53 61433 1694 2,76 0,3330 0,0063 1,88
Ag/8474 (85/15)§ 8,172  0,1449 1,77 87,87 53711 2489 4,63 0,2980 0,0216 71,26
Ag/8474 (80/20)| 8,059  0,1811 2,25 90,55 50355 3685 7.32 0,2836 0,0207 7,29
Ag/8474 (75/25)} 7,817 00,2156 2,76 91,86 keine MeBwerte keine MeBwerte

Ag/8474 (70/30)} 7,535 0,0868 1,15 92,91 keine MeBwerte keine MeBwerte
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