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Zusammenfassung

Es wurden die Biegefestigkeiten und die E-Moduln einiger Graphit-, CFC-
sowie SiC/sic-Faserverbund-Werkstoffe gemessen. Bei den meisten faserver-
stdrkten Materialien wurde auch die Scherfestigkeit bestimmt. Das am
griindlichsten in allen drei Verstarkungsrichtungen untersuchte Material war
das dreidimensional verstirkte CFC Sepcarb N112. Bei den untersuchten Kom-
posits nimmt die Biegefestigkeit mit zunehmender Zahl der Verstdrkungs-
richtungen ab, die Scherfestigkeit dagegen zu.

Strength and Elastic Properties of Some Graphites,
Carbon/Carbon and SiC/SiC Composite Materials

Abstract

The ultimate bending strengths and the Young’s moduli of some graphites,
carbon/carbon and SiC/SiC composites have been measured. For most of the
composite materials also the shear strength was determined. The material
most thoroughly investigated in three directions was Sepcarb N112, a three
dimensional CC composite. For the composite materials investigated the
bending strength decreases with increasing number of the directions of
reinforcement whereas the shear strength increases.
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1 Einlej

Zum Schutz der Ersten Wand und der Divertorplatten eines Kernfusionsreaktors
werden hochtemperaturbestéindige und plasmaerosionsfeste Materialien mit
einer hohen strukturellen Stabilitdt gegen Thermoschocks sowie gegen die
unter normalen Betriebsbedingungen auftretenden Wirmefliisse ben&Stigt. Die
Thermoschockbestédndigkeit eines Materials wird wesentlich bestimmt von
seiner Festigkeit und seinem E-Modul. Deshalb wurden die Biegefestigkeiten
und die elastischen Moduln einiger Sorten kommerzieller Werkstoffe aus
Graphit, kohlenstoffaserverstidrktem Xohlenstoff (CFC) und sSicC-faserver-
stédrktem Siliziumkarbid (sic/siC) bestimmt.

2 Untersuchte Materialien

2.1 Graphit

Hersteller: Ringsdorff-Werke GmbH, Bad Godesberg

Flir die Untersuchungen standen drei Feinkorngraphite zur Verfiigung: EK 98,
V 1325 und V 1383. Die Materialien waren in Form von Bldcken (130 x 50 x 40
mm’) geliefert worden, aus denen Biegeproben der Abmessungen 3,5 x 4,5 x 45
mm' gefertigt wurden. Tab. 1 gibt eine Ubersicht iiber die wichtigsten Ma-
terialeigenschaften.

Tab. 1: Eigenschaften der untersuchten Graphitsorten bei Raumtemperatur
(Herstellerangaben)

Eigenschaft EK98 V1325 V1383
Biegefestigkeit, MPa 45,3 81,7 42,6
E-Modul, GPa 11,5 14,75 10,8
Wirmeleitfdhigkeit, W/mK 70 72 120
Thermischer Ausdehnungskoeff., 107¢/K 2,85 3,4 3,9
Thermoschockparameter R’, W/cm 970 1170 1210

2,2 CFC-Materialien
Sepcarb N112

Hersteller: Société Européenne de Propulsion, Frankreich

Bei dem Material handelt es sich um ein 3D (dreidimensional verstidrktes)
Material, das aus verschiedenen Gewebelagen besteht, die senkrecht (Z-
Richtung) zu den Gewebeebenen (XY) mit Kohlenstoffasern verniht werden
(NOVOLTEX®). Die Matrix wird durch CVI (Chemical Vapor Infiltration) aus




pyrolytischem Graphit gebildet. Das Material wird zur Verdichtung einer
abschlieBenden Wirmebehandlung bei 2200 °C unterzogen. Tab. 2 gibt die
wichtigsten Materialeigenschaften wieder,

Tab. 2: Eigenschaften des Sepcarb N112 bei Raumtemperatur (Mittelwerte mit
15% Streuung laut Hersteller)

Eigenschaft Richtung
X,Y A
Zugfestigkeit, MPa 65 35
Druckfestigkeit, MPa 160 180
Scherfestigkeit, MPa ' 30 (X2, YZ) 40 (XY)
E-Modul, GPa 28 24
Widrmeleitfdhigkeit, W/mK 280 210
Therm. Ausdehnungskoeff. (0-1000 °C), 10°¢/K 2,4 3,7

Es standen 2 Platten mit den Abmessungen 130 x 115 x 35 x mm’ zur Verfiigung,
aus denen Proben filir Biege-, Scher- und Schwingungsversuche in allen drei
Richtungen gefertigt wurden.

Aerolor A05

Hersteller: Carbone Lorraine, Frankreich

Die Verstidrkung des Aerolor 05 wird als 2,5D bezeichnet. Die Fasern werden
aus Polyacrylonitrit (PAN) hergestellt. Sie haben Durchmesser von 7 - 10 pm
und Liéngen zwischen 100 und 300 pm (Kurzfasertyp). Sie sind in der Ver-
stdrkungsebene regellos verteilt. Ein Teil der Fasern wird durch Hdkeln
("needling") senkrecht zur Verstdrkungsebene aufgerichtet. Die Matrix wird
durch CVI von pyrolytischem Graphit und anschlieBender fliissiger Infiltra-
tion von Pech erzeugt. Der Verbundk8rper von maximal 12 mm Dicke wird ab-
schlieBend bei 2800 °C gepreft. Die wichtigsten Materialeigenschaften sind
in der Tab. 3 aufgefiihrt.

Die 4-Punkt-Biegefestigkeit (Probendicke 8 mm, Breite 6,2 mm, Stiitzweite 40
mm) betrdgt nach /1/ parallel zur Verstdrkungsrichtung 93 MPa.

FMI 3333

Hersteller: Fiber Materials Inc., USA

FMI 3333 wird als 4D-Material bezeichnet. Die Anordnung der Fasern (Lang-
fasertyp) ist schematisch in Abb. 1 nach /2/ dargestellt. Die Matrix wird
durch Infiltration von Pech erzeugt.
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Tab. 3: Eigenschaften des Aerolor A05 bei Raumtemperatur (Herstellerangabe

nach /1/)
Eigenschaft Richtung zur Verstidrkungsebene
parallel senkrecht
Dichte, g/cm’ 1,9
3-Punkt-Biegefestigkeit, MPa'’ 98 19
Widrmeleitfdhigkeit, W/mK 260 78
Therm. Ausdehnungskoeff., 10°¢/K 1 9

1 pProbenquerschnitt 5 x 5 mm?, Stiitzweite bei Messung parallel
q
zur Faserrichtung 30 mm, senkrecht zur Faserrichtung 10 mm

CC 1001 G

Hersteller: Sigri Elektrographit GmbH, Meitingen

CC 1001 G ist ein zweidimensional verstidrktes Material, das durch Laminieren
und Pressen der Fasergewebe hergestellt wird. Tab. 4 gibt die wichtigsten
Materialeigenschaften (Festigkeit in Faserrichtung) wieder.

Tab. 4: Eigenschaften des CC 1001 G bei Raumtemperatur (Herstellerangabe)

Eigenschaft
Rohdichte, g/cm’ 1,35 - 1,40
Biegefestigkeit, MPa 135 - 150
Zugfestigkeit, MPa 85 - 105
Interlaminare Scherfestigkeit, MPa 10 - 15
Dynamischer E-Modul, GPa 35 - 40

2.3 sic/siC-Materialien

Eindimensional verstdrktes Sic/sSicC

Hersteller: Dornier, Friedrichshafen

Das verwendete Fasermaterial NICALON ist eine SiC-Faser des Herstellers
Nippon Carbon Co., Tokyo mit folgenden Eigenschaften:

Faserdurchmesser: 10 - 20 um
Dichte: 2,55 - 2,56 g/cm’
Zugfestigkeit: 2,5 - 3,3 GPa
Elastizit&tsmodul: 180 - 210 GPa

Die Fasern sind in einer Richtung parallel zur Plattenoberfliche angeordnet
und nicht gebiindelt. Die Matrix wurde durch Pyrolyse von Methyltrichlorsilan
erzeugt. Gefiigebilder des Materials finden sich in /3/.
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Zweidimensional verstidrktes SiC/SiC

Hersteller: General Atomics, USA

Die NICALON-Faserstruktur einer Platte besteht aus vier zweidimensionalen
Gewebelagen, die aus Faserbiindeln von etwa 500 Einzelfasern erzeugt wurden.
Das Gewebe wurde mit einer 0,3 pum dicken Kohlenstoffschicht versehen. Die
sic-Matrix wurde durch Trdnken mit einer organischen Si-Verbindung und an-
schlieflende thermische Zersetzung bei 1100 °C gebildet. Der Faseranteil
betrdgt ca. 35%, und die Gesamtporositdt liegt bei ca. 10% (Herstelleran-
gaben). Gefligebilder des Materials werden in /3/ gezeigt.

3 _Untersuchungsmethoden

In diesem Abschnitt wird ein Uberblick iilber die angewandten Untersuchungs-~
methoden gegeben. Nicht jede Methode konnte filir jedes Material angewandt
werden. Zum einen wurden die Untersuchungen iiber einen ldngeren Zeitraum mit
unterschiedlichen Ausbauzustinden der Prifvorrichtungen durchgefiihrt, zum
anderen lieflen die Anzahl der zur Verfligung stehenden Proben oder ihre ge-
gebenen Abmessungen nicht jede Priifmethode zu. Bei der Darstellung der
Versuchsergebnisse fiir die einzelnen Materialien im Abschnitt 4 sind die
jeweils angewandten Priifverfahren zusammen mit den Versuchsparametern auf-
gefiihrt.

3.1 Vier-Punkt-Biegeversuch

Die Festigkeitsuntersuchungen wurden auf Universalpriifmaschinen Instron
1362 oder UTS 2 vorgenommen. Die Standardabmessungen der Proben fiir den
Vier-Punkt-Biegeversuch waren 3,5 x 4,5 x 45 mm’. Es wurden Biegevorrich-
tungen mit oben und unten drehbar gelagerten gehdrteten und geschliffenen
Stahlrollen verwendet. Fiir die am Probenrand auftretende maximale Biege-
spannung gilt
3F,.(L-1
O = ——-—5'2%——) , MPa. 1)

F..x HOchstkraft in N

L Abstand der stiitzrollen in mm

1 Abstand der Lastrollen in mm, wobei l=L/2 ist

b Breite des Probekdrpers in mm

d Dicke des Probek®rpers in mm

Alle Biegeversuche wurden lastgesteuert gefahren. Die jeweiligen Bela-
stungsgeschwindigkeiten sind bei den einzelnen Materialien oder Material-
gruppen angegeben.

3.2 Drei-Punkt-Biegeversuch

Bei Verbundwerkstoffen wird hdufig der 3-Punkt-Biegeversuch angewandt. Mit
ihm werden die Biegefestigkeit und die interlaminare Scherfestigkeit be-
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stimmt. Zur Bestimmung der Biegefestigkeit wurden auch hier nach M&glichkeit
Proben mit den Standardabmessungen wie beim Vier-Punkt-Biegeversuch ver-
wendet. Die am Probenrand auftretende maximale Zugspannung ist gegeben durch

3F,.L
O = —= " MPa. 2

® 2bd?
Die interlaminare Scherfestigkeit ILS wurde in Anlehnung an die europdische
Vornorm ENV 658 (Teil 5) fiir keramische Verbundwerkstoffe im Drei-Punkt-
Biegeversuch mit kurzem Auflagerabstand bestimmt. Der Auflagerabstand S in
mm soll betragen

L=5d+1. 3)

Die Scherfestigkeit wird nach folgender Gleichung berechnet

3F
- . 4
ILS =, MPa @)

F Scherbruchkraft in N

Die Schubspannung zeigt nach der elementaren Balkentheorie eine parabolische
Verteilung iiber die Probendicke. Ihr Maximum liegt in der neutralen Faser,
und an den Oberfldchen hat sie den Wert Null. Bei der gegebenen Probengeo-
metrie und der Belastungsart herrscht in der Probe keine reine Scherspan-
nung. 2Zug- und Druckspannungen in den #uBeren Probenbereichen k&nnen zum
Versagen beitragen.

Bei neueren Untersuchungen wurden auch Verformungsmessungen mit einem La-
serscanmikrometer zur Bestimmung des isothermen E-Moduls aus dem 3-Punkt-
Biegeversuch durchgefiihrt. Der E-Modul ergibt sich zu

L’F

E=———. MPa. 5
Abdf 2 )

£ Durchbiegung in Probenmitte in mm

3.3 E-Modul-Bestimmung durch Messung der Eigenfrequenz

Bei geometrisch einfachen Kdrpern l&Bt sich der adiabatische E-Modul aus den
Eigenfrequenzen ermitteln. Dazu wird die Probe durch einen mechanischen
Anschlag zu Schwingungen angeregt, Kurz vor Erreichen des Ruhezustandes
schwingt der K&rper dann mit seiner Eigenfrequenz. Aus dieser Eigenfrequenz
sowie den Abmessungen und der Masse des Korpers kann der E-Modul berechnet
werden. Fiir die Messungen wurden Biegeproben benutzt.

Die Messungen wurden mit einem Grindo-Sonic-Gerit (Hersteller Lemmens-
Elektronika, K&ln) durchgefiihrt. Die Proben wurden in den Schwingungsknoten
gelagert und mit einem kleinen Hammer, einem mit einer L&tperle versehenem
Draht, auf halber Probenlinge leicht angeschlagen und damit 2zu Biege-
schwingungen angeregt. Die Signalaufnahme erfolgte mit einem Mikrofon, das
in Schwingungsrichtung unter der Biegeprobe aufgestellt war. Aus der ge-
messenen Eigenfrequenz wurde mit einem von der Fa. Lemmens-Elektronika ge-
liefertem Programm, das sich auf die Arbeit von Spinner und Tefft /4/




stlitzt, der E-Modul berechnet. In einigen F&dllen konnte der E-Modul auch
durch Auswertung der Longitudinalschwingungen bestimmt werden. An platten-
férmigen Proben war auch eine Bestimmung des Schubmoduls durch Torsions-
schwingungen mdglich. Das Verfahren ist zwar prinzipiell auf alle Probe-
nabmessungen anwendbar, wird aber durch den vom Mikrofon erfaBbaren Fre-
quenzbereich begrenzt.

3,4 E-Modul-Bestimmung durch Ultraschall-Impulslaufzeitmessung

Die Fortpflanzungsgeschwindigkeiten der longitudinalen und transversalen
Schallwellen wurden iiber die Probenbreite und -h&he gemessen. Der adiaba-
tische E-Modul ergibt sich dann aus der Formel

p(1+u)(1'=~2u)

E=v] ST GPa 7

mit der Poissonzahl

0,5 v2-v?

p= ®)

V12 - Vtz

v, Geschwindigkeit der longitudinalen Schallwellen, km/s
v, Geschwindigkeit der transversalen Schallwellen, km/s
p Dichte der Probe, g/cm’

Zur Messung der Geschwindigkeit der longitudinalen Schallwellen wurde ein
10 MHz-Priifkopf benutzt, zur Messung der Geschwindigkeit der transversalen
Schallwellen ein 4 MHz-Priifkopf. Die Dichte der Proben wurde in allen Fédllen
durch Vermessen und Wiegen bestimmt,

4 Versuchsergebnisse
4,1 Graphit

Die Biegefestigkeit wurde im 4-Punkt-Biegeversuch mit den Standardabmes-
sungen auf einer Universalpriifmaschine Instron 1362 mit einer Belastungs-
geschwindigkeit von 2 N/s bestimmt. Beim Material EK98 wurden auch Biege-
versuche mit einer Belastungsgeschwindigkeit von 0,3 N/s durchgefiihrt. Die
gemessenen Festigkeiten waren in beiden Fdllen gleich. Der E-Modul wurde aus
Ultraschall-Laufzeitmessungen sowie aus Frequenzmessungen bestimmt. Die
Versuchsergebnisse sind in der Tab. 5 aufgefilhrt. Die gemessenen Werte
entsprechen weitgehend den Herstellerangaben, lediglich beim E-Modul liegen
sie etwas niedriger. Ein direkter Vergleich ist hier aber auch nur bei
Kenntnis der Bestimmungsmethode und des Berechnungsverfahrens mdglich. So
wird bei der Auswertung von Ultraschallaufzeitmessungen teilweise der E-
Modul nach der einfachen Formel E = pv’ berechnet, die einen h&heren Wert
ergibt. Die Biegefestigkeiten wurden an je 30 Proben, die E-Moduln an je 10
Proben bestimmt.
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Tab. 5: Biegefestigkeiten, E-Moduln und Poissonzahlen der untersuchten

Graphitsorten
Eigenschaft EK98 V1325 V1383

Dichte, g/cn’ 1,85 1,88 1,82
4-Punkt-Biegefestigkeit , MPa 45 + 2,3 84 = 12 41 = 1,8
Weibullmodul 21,1 6,6 23,3
E-Modul, GPa

aus Laufzeitmessungen 10,5 = 0,3 14,6 = 0,4 9,9 =+ 0,3

aus Frequenzmessungen 10,3 = 0,2 14,2 = 0,3 9,7 £ 0,2
Poissonzahl 0,14 £ 0,01 | 0,16 = 0,02 | 0,19 = 0,02

4.2 CFC-Materialien

Bei allen Materialien wurden die Biegefestigkeiten im 3- oder 4-Punkt-
Biegeversuch auf der Universalpriifmaschine UTS 2 mit einer Belastungsge-
schwindigkeit von 2 N/s bestimmt.

Sepcarb N112

Von den zur Verfiligung stehenden zwei Platten wurde nur an einer (Platte 1)
das volle Untersuchungsprogramm durchgefiihrt, das die Bestimmung der me-
chanischen Eigenschaften in allen drei Faserrichtungen beinhaltete. Abb. 2
zeigt den Schnittplan fiir die Probenherstellung. Filir die 3-Punkt-
Biegeversuche wurden die Standard-Probenabmessungen verwendet. Zur Unter-
suchung des Einflusses der Probengeometrie auf die Festigkeit wurde in einem
Fall mit grdBeren Proben (5,5 x 6 x 130 mm’) und 125 mm Stiitzrollenabstand
gearbeitet. Wenn die Probenlingsachse in 2Z-Richtung lag und nicht die
Standardldnge erreichte, wurden auch Probendicke und -breite sowie der
stiitzrollenabstand im gleichen MaBstab verkleinert. Die Scherfestigkeit
wurde stets mit einem Verhdltnis Auflagerabstand:Probendicke von 5 + 0,5
bestimmt. Die Ergebnisse der Festigkeitsmessungen sind in der Tab. 6 auf-
gefilhrt. Abb. 3 zeigt die Verteilung der Biegefestigkeit in der Weibull-
Darstellung fiir den Bereich I der Platte 1. Die Dichte wurde geometrisch zu
2,01 £ 0,01 g/cm’ bestimmt.

Auffallend sind die Festigkeitsunterschiede zwischen den beiden Platten.
Sowohl die Biegefestigkeit als auch die Scherfestigkeit der Platte 2 liegen
deutlich hther als die der Platte 1. Die Ursache ist mdglicherweise in einem
etwas hoheren Faseranteil der Platte 2 zu suchen; diese Platte weist eine
um etwa 0,5% hohere Dichte auf als die Platte 1. Eine etwas niedrigere
Porositédt der Matrix diirfte wegen ihrer geringeren Festigkeit nicht zu einer
derartigen Festigkeitssteigerung filhren. Die h8chsten Festigkeitswerte
werden erwartungsgemdB in der Ebene der Gewebelagen gemessen, wobei aller-
dings X- und Y-Richtung, zumindest bei der Platte 1, nicht ganz gleichwertig
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Tab. 6: Biege- und Scherfestigkeiten von Sepcarb N112 in verschiedenen

Richtungen
Platte | Bereich, |Proben- Biegefestigkeit oy Scherfestigkeit
Lage ! Zahl MPa MPa

1 I, YXZ 20 83,7 £+ 5,6 m = 14,1 10,3 = 0,7
III, YX2 10 88,5 =+ 5,5 m = 15,6
II, XYz 20 83,1 =+ 6,6 m = 13,4 9,8 =+ 0,6
v, YZX 15 86,2 £+ 9,6 m= 9,1 10,7 = 1,1
VII, 2YX 10 60,9 = 6,7 m= 8,6 6,9 = 0,7
Vv, XZzy 15 81,0 = 11,1 m= 7,6 10,0 = 1,1
VI, ZXY 10 69,4 + 9,6 m= 6,9 6,6 + 0,9

2 I, YXZ2 20 99,2 = 7,5 m = 14,1 11,3 % 1,3

1. Buchstabe: Probenlédngsachse
2. Buchstabe: Probenbreite
3. Buchstabe: Probendicke (Richtung der Auslenkung)

sind. Die Y-Richtung weist eine geringfiigig h8here Festigkeit auf. Das kommt
nicht nur in den Daten der Biegefestigkeit, sondern auch in den der Scher-
festigkeit zum Ausdruck. Die Biegefestigkeit der groBen Proben (Bereich III)
mit dem deutlich gréBeren Verhdltnis Stiitzrollenabstand:Probendicke von
22,7 zu 11,4 des der Standardproben liegt bei annidhernd gleichem Weibull-
modul knapp 6% hdher als die der Standardproben. Scherspannungen beein-
flussen also noch die an den Standardproben gemessenen Werte der Biegefe-
stigkeit.

Abb. 4 zeigt eine typische Spannungs-Durchbiegungs-Kurve aus dem Biegever-
such. Das Material verhdlt sich nur unmittelbar zu Beginn des Versuchs na-
hezu linear-elastisch. Danach weist die Kurve bis zur maximalen Spannung
einen zunehmend konvex gekriimmten Verlauf auf, hauptsdchlich bedingt durch
die Bildung von Matrixrissen und Faser-Matrix-Debonding. Nach einem plotz-
lichen geringen Spannungsabfall tritt ein neuer leichter Spannungsanstieg
ein, dem dann 2zunehmend stirkere abrupte Abfdlle jeweils gefolgt von
schwdcheren Abnahmen folgen. Die pl&tzlichen Spannungsabfdlle sind auf Fa-
serrisse zurilickzufilhren. Die Proben sind nach dem Versuch nicht vollstédndig
zerbrochen, sondern an der Stelle der Krafteinleitung geknickt. Die Fasern
auf der Druckseite halten sie noch zusammen.

Die gemessenen Biegefestigkeiten liegen mit Werten um 85 MPa in X,Y-Richtung
héher als die vom Hersteller angegebene Zugfestigkeit von 65 MPa. Das Ver-
h&ltnis Biege-:Zugfestigkeit betrdgt 1,3. In der 2Z-Richtung ist es mit ca.
1,8 sogar noch grdBer. Die gemessenen Scherfestigkeiten dagegen liegen in
allen Richtungen deutlich unter den Herstellerangaben. Der Grund fiir diese
Diskrepanz liegt m&glicherweise in unterschiedlichen Priifverfahren.




Tab. 7 zeigt die Ergebnisse der Bestimmung der elastischen Moduln aus Ver-
formungsmessungen im 3-Punkt-Biegeversuch sowie aus Messungen der Schwin-
gungsperioden der Biege-, Torsions- und bei den langen Proben auch Longi-
tudinalschwingungen.

Tab. 7: Elastizitdts- und Schubmoduln von Sepcarb N112 in verschiedenen

Richtungen
Platte | Bereich Isothermer Adiabatischer | Ad. Schubmodul
E-Mcdul, GPa E-Modul, GPa GPa
1 I 28,7 = 3,6 27,2 = 1,8 Y 6,7 + 0,2
III - 26,6 = 3,4 Y -
27,9 £ 3,2 %
II 22,3 = 4,1 24,9 = 3,3 Y 7,5 £ 0,5
v - 27,3 =+ 1,3 Y 5,4
VII - 16,9 = 0,2 ¥ 6,3
\Y - 24,6 = 2,2 Y 5,0
Vi - 14,1 = 4,79 5,1
2 I - 32,1 = 3,5 Y
') Biegeschwingungen

) Longitudinalschwingungen

In Bezug auf den E-Modul weist die Platte 2 ebenfalls einen deutlich h&heren
Wert auf als die Platte 1. Auch der Vergleich der verschiedenen Richtungen
zeigt, daB der E-Modul den gleichen Trend zeigt wie die Festigkeit. Iso-
thermer und adiabatischer E-Modul stimmen befriedigend iiberein, vorausge-
setzt, die Bestimmung aus der Spannungs-Dehnungs-Kurve erfolgt im Bereich
sehr kleiner Verformungen; denn die Kurve ist von Anfang an nicht exakt
linear. In X,Y-Richtung stimmen die gemessenen E-Moduln gut mit den Her-
stellerangaben iiberein, in Z-Richtung (Bereiche VI und VII) dagegen wurden
deutlich niedrigere Werte gefunden.

Die niedrigeren mechanischen Kennwerte der Platte 1 sind offenbar die ty-
pischen Werte flir dieses Material; denn frilhere E-Modul-Bestimmungen an
Proben aus verschiedenen Lieferungen dieses Materials ergaben ebenfalls
einen E-Modul von ca. 27 GPa wie er an Platte 1 bestimmt wurde. Dieser Wert
liegt auch ndher an der Herstellerangabe von 28 GPa. Der E-Modul, der aus
den Longitudinalschwingungen ermittelt wurde ist um ca. 5% hBher als der aus
den Biegeschwingungen berechnete. Dieser Befund entspricht Literaturanga-
ben, nach denen der in Zugversuchen gemessene E-Modul h8her ist als der aus
Biegeversuchen bestimmte.

Es ist in der Literatur allgemein iiblich, bei der Beschreibung elastischer
Eigenschaften faserverstirkter Materialien den gleichen Formalismus wie bei
Einkristallen 2zugrundezulegen. Da die Richtungen X und Y auf Grund der
bisherigen Untersuchungen nicht als gleichwertig angesehen werden k&nnen,
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mu3 das Material als orthorhombisch betrachtet werden. Es gibt also 9 un-
abhingige Konstanten. Die Konstanten c;;, ©,,, €33, Cus Css und ¢, sind nach
der Gleichung

c;=p v?l 9)

direkt aus den Ultraschallaufzeitmessungen bestimmbar. Dabei gilt folgende
Zuordnung der Zahlenindizes der Konstanten zu den Richtungsindizes der
Schallgeschwindigkeiten: 11=XX, 22=YY, 33=2Z, 44=2Y, 55=X2=ZX und 66=XY. Die
‘Konstanten c¢,,, c,;; und c,, werden aus folgenden Gleichungen abgeleitet:

¢, =[P ¢, + m’ cg - pv?) (P cg + m’ ¢y - pv? )P m " Ces s (10)
ej3=[(? ¢;; + 0 cgg = pv?) (P c55 + 0% 5 = pVI)/I° ng"” - Css 2 1y
¢y = [(m’ ¢,y + 0¥ ¢,y - pv?) (m ¢,y + 1 5y — pVY/n? mzlu2 ~Cyye (12)

Die GrdBen 1l,m und n sind die Richtungscosinus der entsprechenden Schall-
wellenausbreitung. Da die Proben jeweils unter einem Winkel von 45° ge-
schnitten wurden, gilt 1 = m = n = 0,7071. Dbie in den verschiedenen
Richtungen gemessenen longitudinalen und transversalen Schallwellenge~-
schwindigkeiten und die daraus berechneten elastischen Konstanten und Ko-
effizienten sind in der Tab. 8 aufgefithrt. Die elastischen Koeffizienten
ergeben sich aus den Konstanten durch Matrixinversion.

Tab. 8: Schallgeschwindigkeiten, elastische Konstanten und Koeffizienten
von Sepcarb N112

Richtung der Schallgeschw. ij Cy4 S5

Ausbreitung |Polarisation m/s GPa ppa~*
(100) X (100) X Vi 3850 z 210 11 29,6 34,6
(o10) - v |(o10) ¥ vy, 3820 % 200 22 29,2 35,2
(001) Z (001) Z Vi 3520 + 180 33 24,8 41,8
(001) 2 (010) Y Viy 1790 + 140 44 6,4 156,2
(100) X (001) 2 Vg 1710 = 210 55 5,8 172,4
(001) z (100) X Vix

(100) X (010) Y v,, 1810 % 150 66 6,6 151,5
(110) (110) vy, 3370 & 210 12 2,9 -2,8
(101) (101) v,, 3270 % 190 13 3,6 -4,5
(011) (011) v,, 3490 % 200 23 3,9 -5,1

Die nach dem Ultraschallaufzeitverfahren gemessenen E-Moduln von ca. 29 GPa
in X~ und Y-Richtung und 25 GPa in Z-Richtung stimmen sehr gut mit den
Herstellerangaben iiberein, so daB zu vermuten ist, daB die E-Moduln vom
Hersteller nach dem gleichen Verfahren bestimmt wurden. In X- und besonders
in Y-Richtung existiert auch eine befriedigende {ibereinstimmung mit den
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Werten aus den Frequenzmessungen und den Biegeversuchen, wobei allerdings
die bei diesen Verfahren gefundene deutliche Differenz zwischen den Werten
in X- und Y-Richtung beim Ultraschallaufzeitverfahren nicht zum Ausdruck
kommt. Das ist darauf zuriickzufilhren, daB in beiden Richtungen die Schall-
geschwindigkeit im Komposit einzig durch die Schallgeschwindigkeit der Fa-
sern, die in der Ausbreitungsrichtung des Schalles liegen, bestimmt wird.
Unterschiedliche Faseranteile in beiden Richtungen beeinflussen nicht die
gemessenen Schallgeschwindigkeiten, wohl aber die Eigenfrequenz und auch die
Biegesteifigkeit des Komposits.

Die aus den elastischen Koeffizienten berechneten Poissconzahlen sind wegen
der groBen Streuungen der transversalen Schallwellengeschwindigkeiten, die
sich insbesondere in den nur indirekt bestimmbaren Koeffizienten s,,, s,, und
8,; niederschligt, mit hohen Unsicherheiten behaftet, so daB auf eine Angabe
der Richtungsabhdngigkeit verzichtet wird. Gemittelt iiber alle Richtungen
ergab sich fiir die Poissonzahl ein Wert von 0,11 x 0,04.

Aerolor 05

Es wurde eine geometrische Dichte von 1,9 = 0,01 g/cm’® ermittelt. Festig-
keitsuntersuchungen an diesem Material wurden im IMF I nicht durchgefiihrt.
Der E~Modul wurde aus Frequenzmessungen zu 17 £ 2 GPa bestimmt. Er befindet
sich damit in guter Ubereinstimmung mit dem Mittelwert von 17,5 + 1,8 GPa
aus Biegeversuchen an Proben der gleichen Herstellungscharge nach /1/, liegt
aber etwas unter dem Wert von 20 GPa nach Literaturangaben /5/.

FMI 3333

Die geometrische Dichte betrdgt 1,99 = 0,02 g/cm’. Die 4-Punkt-Biege-
festigkeit wurde an Proben mit den Standardabmessungen zu 71,8 z 14,5 MPa
bestimmt. Der Weibullmodul ist 4,6.

Aus Frequenzmessungen an Biegeproben ergab sich der E-Modul zu 36,7 = 5,7
GPa bei Schwingungsanregung in Richtung der Probendicke und zu 34,2 % 7,0
GPa bei Schwingungsanregung in Richtung der Probenhhe. E-Modul-Be-
stimmungen durch Frequenzmessungen an zylindrischen Proben (Durchmesser 6
mm, HOhe 25 mm) waren nur an der Z%-Probe, deren Achse senkrecht zur
Hauptverstdrkungsebene lag, m&glich. Der E-Modul war auch hier abh&ngig von
der Schwingungsrichtung. Der Minimalwert betrug 10,2 GPa, der Maximalwert,
im 90°-Winkel zum Minimalwert gemessen, wurde zu 11,3 GPa bestimmt.

CC 1001 G

Die Dichte wurde geometrisch zu 1,35 % 0,01 g/cm’ bestimmt. Festigkeitsun-
tersuchuhgen an diesem Material wurden im IMF I nicht durchgefiihrt. Der E-
Modul wurde durch Frequenzmessungen zu 32 x 1 GPa bestimmt. Dieser Wert
liegt etwas unter der Herstellerangabe. An den plattenférmigen Proben
konnten die Frequenzen von Torsionsschwingungen gemessen werden. Daraus
berechnete sich ein Schubmodul von 7,3 + 0,6 GPa.
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4 ic/SiCc=Materialien

Eindimensional verstdrktes SiC/SiC (Dornier)

Fiir die Untersuchungen standen 5 Proben mit den Abmessungen 1,38 x 9,55 x
60 mm’ zur Verfiigung, an denen nach der Bestimmung des E-Moduls die
3-Punkt-Biegefestigkeit gemessen wurde. AnschlieBend wurde die Scherfe-
stigkeit an den halben Biegeproben bestimmt. In beiden F&dllen wurde mit
einer Belastungsgeschwindigkeit von 2 N/s gearbeitet.

Folgende Eigenschaften wurden bestimmt:

Geometrische Dichte: 2,15 z 0,01 g/cm’

Biegefestigkeit: o, = 492 + 43 MPa, Weibullmodul m = 9,4
(Auflagerabstand: 55 mm)

Scherfestigkeit: 18 + 1 MPa, Weibullmodul m = 17,9
(Auflagerabstand: 7,5 mm, Auflagerabstand:Probendicke: 5,43)

E-Modul aus Frequenzmessungen: 127 x 3 GPa
E-Modul aus Biegeversuchen: 126 :* 8 GPa

Schubmodul aus Frequenzmessungen: 26 = 4 GPa

Eine typische Kraft-Durchbiegungs-Kurve aus dem Biegeversuch ist in der abb.
5 dargestellt. Das Material verh&dlt sich in einem weiten Bereich nahezu
linear-elastisch. Erst unmittelbar vor dem Versagen, dekennzeichnet durch
einen sehr starken Lastabfall, nimmt die Kurve einen leicht konvex ge-
kriimmten Verlauf an. Nach dem ersten Lastabfall tritt ein neuer leichter
Spannungsanstieqg ein, dem dann weitere kleinere Lastabnahmen folgen. Die
Lastabnahmen sind bedingt durch ein Reiflen der jeweils &uBeren Faserlagen
auf der Zugspannungsseite. Die REM-Aufnahme der Bruchfldche auf der 2Zugs-
pannungsseite (Abb. 6) 2zeigt eine gerissene Faserlage. Die Fasern auf der
Druckseite verhindern ein vollst&ndiges Durchbrechen der Proben.

Zweidimensional verstdrktes SiC/SiC (General Atomics)

Von diesem Material waren 9 Proben mit den Abmessungen 1,98 x 3,8 x 45 mm’
vorhanden, die ebenfalls im 3-Punkt-Biegeversuch mit einer Belastungsge-
schwindigkeit von 2 N/s gepriift wurden.

Folgende Eigenschaften wurden bestimmt:

Geometrische Dichte: 2,25 % 0,03 g/cm’

Biegefestigkeit: o, = 278 £ 22 MPa, Weibullmodul m = 11,8
(Auflagerabstand: 40 mm)

Scherfestigkeit: 36,5 = 2,3 MPa, Weibullmodul m = 15,0
(Auflagerabstand: 8 mm, Auflagerabstand:Probendicke: 4,04)

E-Modul aus Frequenzmessungen: 182 + 6 MPa




Abb. 7 zeigt eine typische Spannungs-Durchbiegungs-Kurven aus dem Biege-
versuch des 2D-Materials. Die Kurve zeigt einen zunehmend konvex gekriimmten
Verlauf. Im oberen Teil tritt ein leichter Lastabfall ein, dem dann ein
geringer Lastanstieg bis zum Maximalwert folgt. Danach erfolgt ein stetiger
Lastabfall bis zum Bruch der Probe. Dieses Verhalten ist von dem des ein-
dimensional verstdrkten Materials v&llig verschieden. Beim 1D-Material
kommt es stufenweise zum gleichzeitigen Bruch vieler in einer Schichtebene
liegenden Einzelfasern und daraus resultierenden pl&tzlichen starken La-
stabfdllen. Beim 2D-Material dagegen verhindert die relativ schlechte
Faser-Matrix-Bindung in Verbindung mit der anderen geometrischen Anordnung
durch die Verflechtung der Faserbiindel den gleichzeitigen Bruch vieler Fa~
sern. In der Abb. 8 ist die Bruchoberfliche in einer REM-Aufnahme darge-
stellt.

5 Diskussion

Ein Vergleich der Biegefestigkeiten der untersuchten Feinkorngraphite und
CFC-Materialien zeigt, daB die der CFC-Sorten i.a. deutlich hdher liegt.
Lediglich die Biegefestigkeit des Graphits V1325 reicht an die CFC-
Festigkeiten heran. Als Obergrenze der Biegefestigkeit eindimensional ver-
stdrkter CFC-Materialien k&nnen nach Literaturangaben /6/ in Einzelf&dllen
Werte bis zu 900 MPa erreicht werden. Hier wurde bei dem technisch rele-
vanten mehrdimensional verstdrkten CFC-Material Sepcarb N112 maximal 99 MPa
gemessen. Trotz des inhomogenen Gefiigeaufbaus eines faserverstidrkten Mate-
rials wird beim N112 mit m=14 ein recht hoher Weibullmodul gefunden, der
fast an den vieler Graphite heranreicht und den des hochfesten Graphits
V1325 sogar iibertrifft.

Die Biegefestigkeit des eindimensional verst#drkten SiC/SiC entspricht in
etwa der eines hochdicht gesinterten SiC. Sie wird bestimmt von den auf Zug
beanspruchten NICALON-Fasern, deren Zugfestigkeit nach Herstellerangaben im
Bereich von 2,5 bis 3,3 GPa liegt. Diese hohe Festigkeit kommt jedoch wegen
des hohen Porositdtsanteils in der SiC-Matrix und einer schlechten Faser-
Matrix-Bindung nicht voll zum Tragen. Die Biegefestigkeit des 2D-Materials
ist niedriger als die des 1D-Materials, offenbar weil der Anteil der auf Zug
beanspruchten Fasern geringer ist. Sie liegt mit einem mittleren Wert von
278 MPa jedoch deutlich hoher als die Biegefestigkeit von ca. 195 MPa, die
in /7/ fir ein anderes zweidimensional NICALON-verstirktes SiC/sSiC-Material
mit ebenfalls 30% Porositdt angegeben wird. Der Vergleich der Scherfestig-
keiten beider Materialien zeigt, daB die zweidimensionale Faseranordnung zu
einer deutlichen Verbesserung der Scherfestigkeit fithrt. Das Verh#ltnis
Scher-:Biegefestigkeit steigt von 0,04 in der 1D-Anordnung auf 0,13 in der
2D-Anordnung. Auch bei den CFC-Materialien ist ein &hnlicher Trend 2zu be-
obachten. Hier steigt dieses Verh&ltnis von ca. 0,08 beim 2zweidimensional
verstdrkten CC 1001 auf 0,12 beim dreidimensional verstdrkten N112.

Die E-Moduln aller untersuchten CFC-Materialien liegen deutlich hdher, im
Mittel um den Faktor zwei, als die der Feinkorngraphite. Mit Ausnahme des
zweidimensional verstirkten CC 1001, das trotz seiner geringen Dichte von
ca. 1,4 g/cm’® mit 32 GPa einen sehr hohen E-Modul aufweist, nimmt bei den
héher dichten Materialien der E-Modul mit zunehmender 2ahl der Verstér-
kungsrichtungen zu, von 17 GPa beim Aerolor 05 (2,5D) ilber 28 GPa beim N122
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(3D) bis zu 36 GPa beim FMI 333 (4D). Bei den SiC/SiC Komposits ist dieser
Effekt ebenfalls zu beobachten. Hier steigt der E-Modul von 127 GPa beim
eindimensional verstdrkten auf 278 GPa beim 2zweidimensional verstédrkten
sic/sic.

Der E-Modul eindimensional faserverstdrkter Materialien 1&Bt sich unter der
Annahme gleicher Dehnung von Matrix und Fasern aus den E-Moduln der Kompo-
nenten nach der einfachen Mischungsregel ableiten /8/:

E.=V,E+V,E, (13)
E E-Modul
\'4 Volumenanteil
Indizes:
c Komposit
f Faser
m Matrix

Eine grobe Abschdtzung aus Gefiige- und REM-Aufnahmen des 1D-SiC/SiC ergibt
einen Faseranteil zwischen 40 und 50 vol-%. Bei einer Faserdichte von 2,55
g/cm’ und einer Gesamtdichte des Komposits von 2,15 g/cm’ errechnet sich
damit eine Dichte der siC-Matrix von 1,88 bis 1,75 g/cm’. Das entspricht
einer Porosit#dt von 41 bis 45%. Der mittlere E-Modul der Fasern betridgt 195
GPa. Schédtzt man den E-Modul der Matrix auf Grund der Porositdtsabhidngigkeit
des E-Moduls von monolithischem SiC nach der Formel /9/

E=448 exp (-4,19P), GPa (14)

ab, so erhdlt man filir die Matrix E-Moduln von 80 bis 67 GPa und fiir das
Komposit 126 bis 131 GPa. Diese Werte befinden sich in guter Ubereinstimmung
mit dem MefBwert von 127 GPa.

Als giinstigste Methode zur Bestimmung des E-Moduls faserverstdrkter Mate-
rialien erwies sich die Messung der Eigenfrequenz. Die Bestimmung aus dem
Spannung-Durchbiegungs~Diagramm ist nur im Bereich sehr niedriger Verfor-
mungen méglich, da sich die meisten Materialien nicht linear elastisch
verhalten. Problematisch erwies sich die Bestimmung des E-Moduls mittels
Ultraschalllaufzeitverfahrens bei den Faserverbundwerkstoffen. Hierbei
werden zu hohe Werte gemessen. Sehr hohe E-Modul-Werte, die von einem Her-
steller angegeben werden, sind vermutlich auf diese Bestimmungsmethode zu-
riickzufiihren.

Ein wesentliches Auswahlkriterium fiir ein Schutzmaterial fiir die erste Wand
eines Fusionsreaktors ist seine Stabilitdt gegen Thermoschocks und gegen
thermische Spannungen. Als geeigneter Kennwert fiir die Charakterisierung der
Thermoschockbestédndigkeit eines Materials wird der Wirmespannungsparameter
R’ angesehen, der sich aus folgender Beziehung ergibt

, o(1-wh

R =—F—. (15)
Zugfestigkeit
Poissonzahl
Elastizit&dtsmodul

thermischer Ausdehnungskoeffizient
Warmeleitfidhigkeit

> Q mMET Q




- 15 =

Da die Zugfestigkeit in den meisten Fidllen nicht bekannt ist, wurde statt
dessen die Biegefestigkeit bei den folgenden Abschidtzungen verwendet. Bei
der Berechnung wurde auf die eigenen MeBwerte der Festigkeit und des E-
Moduls zurilickgegriffen. Die thermophysikalischen Daten wurden der Literatur
entnommen. Es wurde nur der technisch relevante Fall des Widrmestroms senk-
recht zur Hauptverstdrkungsrichtung (Z-Richtung) und der daraus in der XY-
Ebene resultierenden Spannung beriicksichtigt.

Tab. 9: Berechnete Wirmespannungsparameter R’ der untersuchten Materialien

Material o E-Modul og/E |Poisson- o Ay R’

MPa GPa 10° Zahl 107¢/K W/cnK W/cm

Feinkorngraphite
EK98 45 10,5 4,29 0,14 2,85 0,70 905
V1325 84 14,6 5,75 0,16 3,4 0,72 1025
V1383 41 9,9 4,14 0,19 3,9 1,20 1030
CFC
N112 88 28 3,14 0,11 2,4 2,1 1165
A 05 98 17 5,76 0,2V 1 0,8 4610
FMI 3333 72 37 1,95 0,2" - - -
€C1001 G | 135-150 32 4,22- 0,2" - - -
4,69
sic/sic

1D 492 127 3,87 0,2" - - -
2D 278 182 1,53 0,2" - - -

' xein MeBwert vorhanden

Aus den Zahlenwerten der Wirmespannungsparametern R’ bzw., aus den Verhidlt-
nissen Festigkeit:E-Modul, das diesen Parameter von Seiten der mechanischen
Eigenschaften entscheidend mitbestimmt, ist die ilberlegenheit der Komposits
in Bezug auf das Thermoschockverhalten nicht so ohne weiteres erkennbar. Der
entscheidende Vorteil der faserverstirkten Materialien unter mechanischer
Beanspruchung, nédmlich der hohe Widerstand gegen RiBausbreitung (8. Abb. 7),
der ein katastrophales Versagen verhindert, kommt in diesen Parametern nicht
zum Ausdruck. Experimentelle Ergebnisse zum Verhalten verschiedener Gra-
phite und CFC-Sorten unter hohen Wiarmefliissen zeigten jedoch die eindeutige
Uberlegenheit der faserverstirkten Materialien in Bezug auf RiBbildung und
Bruch /10/.
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6 Schlu3folgerungen

Die h8chsten Festigkeitswerte werden an den SiC/SiC-Komposits gemessen, die
niedrigsten an den Graphiten. Die faserverstdrkten Materialien besitzen
gegeniiber den Graphiten den Vorteil viel hBherer Bruchzidhigkeit. Sowohl beim
CFC als auch beim SiC/SiC wurde eine Abnahme der Biegefestigkeit und ein
Anstieg der Scherfestigkeit mit zunehmender Zahl der Verstdrkungsrichtungen
gefunden.

Auf die Anwendung des Ultraschallaufzeitverfahrens zur E-Modul-Bestimmung
bei Faserverbundwerkstoffen sollte verzichtet werden. Es ergibt h&here Werte
als Bestimmungen durch Eigenfrequenzmessungen und durch Auswertung von
Kraft-Weg-Messungen. Die aus Schallgeschwindigkeiten abgeleiteten Werte
entsprechen nicht realistischen statischen und dynamischen Beanspruchungen
von Bauteilen.

Der Widrmespannungsparameter R’, der bei monolithischen Keramiken ein
brauchbares MaB fiir die Thermoschockbestédndigkeit darstellt, ist zum Ver-
gleich des Thermoschockverhaltens von monolithischen mit faserverstédrkten
Materialien ungeeignet. Er beriicksichtigt nicht die hohe Bruchzidhigkeit der
Komposits.
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Abb. 1: Schematische Darstellung der Faseranordnung in einem
4D-Material nach /gi/
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Abb. 2: Schnittplan fiir die Herstellung der Sepcarb N112-
Proben
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Abb. 3: Weibull-Darstellung der Biegefestigkeit von Sepcarb
N112 (Platte 1, Bereich 1)
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Abb. 4 Typisches Spannungs-Durchbieqgungs-Diagramm des Sepcarb
N112 (Platte 1, Bereich 1) im 3-Punkt-Biegeversuch
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Abb. 5: Typisches Kraft-Durchbiegungs-Diagramm des eindimen-
sional verstdrkten SiC/SiC im 3-Punkt-Biegeversuch
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Abb. 6: REM-Aufnahme der Bruchfldche des eindimensional ver-
stdrkten SiC/sicC
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Abb. 7: Typisches Kraft-Durchbiegungs-Diagramm des zweidimen-
sional verstdrkten SiC/SiC im 3-Punkt-Biegeversuch

Abb. 8: REM-Aufnahme der Bruchfldche des zWeidimensional ver-
stdrkten Sic/sicC
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