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Growth of failure relevant surface cracks in oxide ceramics

with and without transformation-toughening

by G.W.Dransmann *
R. W. Steinbrech
H. Nickel

Abst'r_act

In recent years active debats are on progress to select the right cracks for determination
of the toughness behavior of modern structural ceramics, especially of those exhibiting
R-curve behavior. Mostly toughness is measured in notched specimens where cracks
grow several millimeters while strength is usually measured with unnotched bend bars
where small surface flaws cause brittle fracture. As in the majority of cases the latter
cracks are responsible for failure of ceramic components a piezo-mechanic testing
machine was designed to observe the growth of "natural” surface cracks in situ and
therefrom the mechanical behavior of structural ceramics was studied.

The extension behavior of surface cracks ("natural® and indentation cracks) in
transformation-toughened ZrO,-containing ceramics (stabilized with either MgO or Y,0;)
and non-transforming Al,O; was studied. A novel evaluation method was developed to
determine the indentation-induced residual stress intensity from experimental data
(crack extension curves). In all the cases it was found that failure occurres at toughness
levels significantly below the plateau toughness revealed from long crack experiments
and this indicates that the use of plateau toughness values overestimates the toughness
potential of ceramics.

For additional information about the microstructure-mechanical properties co-relationship
in the ZrO,-ceramics Raman-spectroscopy was used. By this means the farfield-
transformation of MgO-partially stabilized ZrO, in bending and the influence of
transformation on the indentation crack profile in Yttria-stabilized zirconia was examined.

' Dissertation



Wachstum versagensrelevanter Oberflachenrisse in oxidischen

Keramiken mit und ohne Umwandlungsverstdrkung

von G.W. Dransmann *

R. W. Steinbrech
H. Nickel

Kurzfassung

Im Zusammenhang mit der Charakterisierung des Sprédbruchverhaltens moderner
Strukturkeramiken wird in jungster Zeit zunehmend dariliber diskutiert, an welchen RiB-
systemen das RiBzdhigkeitsverhalten bestimmt werden sollte. Das gilt insbesondere fiir
Keramiken, die einen Anstieg der RiBz&higkeit mit zunehmender RiBverangerung auf-
weisen (R-Kurvenverhalten). Bisher Gbliche mechanische Messungen an langen Rissen
in gekerbten bruchmechanischen Proben, bei denen die Zahigkeit z.T. (ber mehrere
Milimeter RiBverldngerung ansteigt, entsprechen weder den Beobachtungen beim Ver-
sagen von keramischen Bauteilen noch den RiBsystemen, die bei der Festigkeits-
messung versagensauslosend sind. In beiden Fallen sind es in der Regel Oberflachen-
defekte. =

In dieser Arbeit wurde daher eine piezoméchanische Biegeapparatur entwickelt die
neben der genauen mechanischen Messung eine mikroskopische in situ Beobachtung
des Wachstums von Oberflachenrissen gestattet. :

Mit dieser Apparatur wurden RiBausbreitungsstudien an umwandlungsverstérkten
Keramiken auf ZrO,-Basis (Stabilisierung mit MgO bzw. Y,03) und an einer nicht-
- umwandlungsverstérkten Al,O5-Keramik durchgefiihrt. Die Untersuchung konzentrierte
sich auf "natirliche"” Oberflichenrisse und Harteeindrucksrisse. Bei der Berechnung der
Materialzéhigkeit an Harteeindrucksrissen konnten mit Hilfe der in situ Technik die aus
dem Harteeindruck resultierenden Eigenspannungen erstmals aus den experimentellen
Daten (RiBausbreitungskurven) bestimmt werden. Die Ergebnisse der Zahigkeits-
berechnung zeigten Ubereinstimmend bei allen untersuchten Keramiken, daB RiBin-
stabilitdt von Oberflachenrissen bei relativ niedrigen RiBz&higkeiten z.T. deutlich unter-
halb der Plateau- bzw. Maximalwerte langer Risse auftritt. Eine unkritische Verwendung
von RiBzahigkeitsdaten aus LangriBuntersuchungen stellt demzufolge eine
Uberschétzung des Zahigkeitspotentials dar. '

Zu erganzenden mikrostrukturellen Untersuchungen an den ZrO,-Keramiken wurde die
Raman-Spektroskopie eingesetzt. Mit ihrer Hilfe konnten das Umwandlungsverhalten
von MgO-teilstabilisiertem ZrO, im Biegeversuch sowie der EinfluB der Umwandlung auf
das Profil von Harteeindrucksrissen in Y,05-stabilisiertem ZrO, analysiert werden.

Dissertation
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Verzeichnis der verwendeten Parameter und Indizes

Zeichen Erkldrung Einheit
C Compliance pm/N
D mittlere KorngréBe um
E Elastizitatsmodul GPa
F Kraft - N
Gy Energiefreisetzungsrate (Mode I) N/m
H Harte; hier: Vickersharte GPa
I Intensitat bei Raman-Messungen -
I, relative Intensitét: I, = Imono/(Imono + ltetr) -
Irmono Intensitat des Peaks von monokiinem ZrO, - -
Ligtr  Intensitét des Peaks von tetragonalem ZrO, -
K, K RiBzahigkeit (Mode 1) MPavm
Kapp: Ka angelegter Spannungsintensitatsfaktor MPaVvm
Ka, K, Materialzahigkeit MPavm
KplatKRmaxKrp Plateauzahigkeit bzw. maximale Zahigkeit MPavm
Kio: Kro Anfangswert der Materialz&higkeit bei R-Kurvenverhalten MPavm
Kres Eigenspannungsintensitatsfaktor MPavm
Kiot gesamter Spannungsintensititsfaktor MPavm
OberlachenriBlange eines "natiirlichen” Risses pum
P Last ' N
Po Ausgangslast N
P, Last nach Relaxation N
Py Bruchlast bei Wiederbelastung nach Relaxation N
Pi» Ping Hérteeindrucklast N
R RiBwiderstandskraft N/m
Ro» Rmax Startwert bzw. Maximalwert der RiBwiderstandskraft N/m
bei R-Kurvenverhalten
Xm Eigenspannungsfaktor bei medianem RiBtyp -
Xp Eigenspannungsfaktor bei radialem RiBtyp -
Y Geometriefaktor -
\A modifizierter Geometriefaktor: Y* =Y (a/c)/2 -
a RiBtiefe - pum
ag ag AnfangsriBtiefe bzw. kritische RiBtiefe pm
a RiBgeschwindigkeit um/s
Probenbreite mm



Zeichen Erkldrung Einheit
c halbe OberflachenriBlénge | pm
(auch bei medianen Harteeindruckrissen) .

Co: Cm -halbe Ahfangs- bzw. maximale OberflichenriBlange - - um
Ct kritische halbe OberflachenriBlange ‘ um
Aa, Ac RiBverldngerung pm

d Diagonale eines Vickers-Hérteeindruck pm
fmono Volumenanteil monoklines ZrO, Vol.-%

1 OberflachenriBldnge eines radialen Risses: | = ¢ - d/2 pum

o Anfangs-OberflachenriBlange eines radialen Risses pum
w ~ Probenh&he | mm
) Durchbiegung pm

Y Oberfldchenenergie N/m
A Wellenlange nm

c Spannung MPa
Capp von auf3en angelegte Spannung MPa
og’ Biegebruchspannung MPa
Of Bruchtestigkeit: o app = Of - Oreg MPa
Of app von auf3en angelegte Versagensspannung; MPa
' bei Biegung = og

Ores Eigenspannung MPa
Ao

Spannungsabnahme bei Relaxationsexperiment

MPa



1 EINLEITUNG

Keramiken gehéren zu den &ltesten Werkstoffen der Menschheit /1-3/. Der Begriff
Keramik leitet sich vom griechischen Wort "ceramos™ ab, was soviel wie "gemacht mit
Feuer" bedeutet /2/. Auch die Vielzahl der teilweise erst in den letzten Jahrzehnten in
den verschiedenen Bereichen der Technik, Medizin etc. zum Einsatz kommenden
Keramiken werden noch bei hohen Temperaturen gesintert. Aufgrund. der technisch
spezifischeren Verwendung wird bei den neueren keramischen Werkstoffen hdufig von
Ingenieurkeramiken bzw. aufgrund der auBerordentlichen Eigenschaftsmerkmale auch
von Hochleistungskeramiken gesprochen.

Die heute eingesetzten Keramiken zeichnen sich durch eine Vielzahl besonderer Eigen-
schaften aus, von denen einige im folgenden beispielhaft vorgestellt werden. Eine
herausragende Eigenschaft keramischer Werkstoffe ist deren Besténdigkeit in Tem-
peraturbereichen, in denen Metalle nicht mehr verwendet werden kénnen. Siliciumcarbid
und -nitrid werden beispielsweise bei Verbrennungsprozessen als Brennerrohre (SiSiC
bis 1400°C) oder als Turboladerrotor bzw. Gasturbine (Si;N4) eingesetzt /4-6/. Aufgrund
ihrer Warmeleitfdhigkeit /4/ zeigen sie auch eine relativ gute Témperatuwvechselbe-
standigkeit. -

Ein weiteres Merkmal mancher Keramiken ist ihre hohe Festigkeit. Siliziumnitrid hat z.B.
als HPSN (HeiBgepresstes SizN4) oder HIPSN (HeiB-isostatisch gepresstes SizN4) eine
Festigkeit von o = 800 MPa und h&her /7/. | :

Als Beispiel fiir gute Warmeisolierung kann Aluminiumtitanat (Al,TiOg) angefihrt
werden, das trotz der geringen Festigkeit (o; =~ 30 MPa) im anspruchsvollen Motorenbau
zur Auskleidung des heiBen Motorbereichs und damit zur Verbesserung des
Wirkungsgrades eingesetzt wird. '

Aufgrund seiner relativ guten Festigkeit (o; >250 MPa) und geringeren Warmedammung
wird Aluminiumoxid (Al,O3) als Gehause fiir mikroelektronische Schaltkreise (Chips) 74/
ebenso verwendet wie als tragendes Element bei héheren Temperaturen (z.B. als
Druckstempel in Hochtemperatur(HT)-Verformungsmaschinen). Hier ist auch die gute
Oxidationsbesténdigkeit und entsprechende Formbestédndigkeit bei HT-Belastung an
Luft ein wichtiges Kriterium.

Die gute Korrosionsbestandigkeit sowie gute Gleiteigenschaften pradestinieren SiC als
Dichtungs- oder Lagerbauteil in aggressiven und hochtemperierten Medien.
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Generell stellt auch die gegeniber Metallen geringere Dichte keramischer Werkstoffe
zunehmend fur viele Anwendungen einen Vorteil dar.

Trotz der vielen beeindruckenden Eigenschaften ist der Einsatz von Keramiken als
Strukturwerkstoff bei der kommerziellen Anwendung jedoch bislang_noch gering /3, 5, 6/.
Die wesentliche .Ursache hierfiir ist die gegeniiber Metallen deutlich héhere Spréd-
bruchanflligkeit bzw. entsprechend geringe Zhigkeit (Al,O3: Kic =~ 4 MPAYm gegen-
Uber Stahl: K,c > 50 MPavm /8/). Auch die 2.T. groBe Streuung der mechanischen
Kennwerte beeintrachtigt die Zuverldssigkeit mancher Keramiken. Um diesen Nachteilen
entgegenzuwirken, sind in den letzten 10 bis 20 Jahren im Rahmen nationaler Material-
forschungsprogramme in den groBen Industrienationen /9-11/ umfangreiche
Materialentwicklungsprogramme geférdert worden. Dabei haben sich vor allem zwei
Wege zur Erhéhung der Zuverldssigkeit keramischer Strukturwerkstoffe herauskristal-
lisiert.

Durch die Verwendung reinerer Ausgangsmaterialien mit feinerer KorngréBe sowie
durch sorgféltige Kontrolle der ProzeBparameter beim Verdichten und Sintern der Werk-
stoffe ist es gelungen, die DefektgréBe keramischer Werkstoffe deutlich zu verringern.
Dies fiihrte zu einer geringeren Streuung der mechanischen Kennwerte und zu einer
héheren Festigkeit, was zusammen einer verbesserten Zuverlassigkeit entspricht. Vor
allem die japanische Keramikindustrie hat auf diese Weise ganz beachtliche Erfolge
erzielt. Feinkérnige Keramiken mit einer Festigkeit Gber 2 GPa /7, 11-14/ konnten bis
heute entwickelt werden. :

Trotz der sich bei hoher Festigkeit auch rechnerisch ergebenden hohen Zihigkeit sind
diese Keramiken extrem riBempfindlich. Von wirklicher RiBtoleranz ist nicht auszugehen,
da eine stabile RiBverldngerung praktisch nicht méglich ist. Wird die kritische Spannung
lokal Uberschritten, so kommt es trotz hoher Materialfestigkeit zu einem katastrophalen
Sprédbruch. In Abbildung 1.1, in der die Ubliche bruchmechanische Verknipfung von
Festigkeit und RiBz&higkeit graphisch dargestelit wird, entspricht diese Situation einer
Kleinen kritischen FehlergréBe a.
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Abb. 1.1: Graphische Darstellung des Zusammenhanges zwischen Festigkeit of

und Zahigkeit K fir unterschiedliche DefektgroBen a;

Eine andere Strategie zur Erhdhung der Zuveriassigkeit besteht darin, Keramiken mit
einer geWissen RiBtoleranz zu entwickeln. Dabei soll ein RiB eine moglichst lange Phase
stabiler RiBveridngerung vor dem katastrophalen Versagen des Bauteils durchlaufen

kdnnen. Bei einem solchen Materialverhalten kommt es nicht sofort zum sproden Bruch,
sondern es besteht sogar die Méglichkeit, daB der RiB nach einer gewissen Verldnge-
rung wegen dann héheren Materialwiderstandes wieder stoppt. Ein solches in der Tat
"riBtolerantes" Verhalten, bei dem das Uberschreiten einer RiBwachstum initiierenden
Spannung nicht direkt zum Bruch fOhnt, wird als R-Kurveneffekt bezeichnet. In Abbildung
1.2-ist der generelle Verlauf der RiBwiderstandskraft R als Funktion der RiBlange (R-

Kurve) schematisch wiedergegeben.



RISSWIDERSTAND

0
o

RISSLANGE
Abb. 1.2: Verlauf der RiBwiderstandskraft bei wachsender Rilange (R-Kurve)

Der Materialwiderstand gégen RiBwachstum wéchst anfénglich mit zunehmender RiB-
lange bevor eine Sattigung in Form eines Plateauwertes erreicht wird. Solange die von
auBen angelegte Belastung nicht ber einen kritischen Wert ansteigt, kdnnen bei diesem
Materialverhalten Risse {iber einen bestimmten Bereich stabil wachsen. Katastrophales
Versagen tritt dann nicht auf. Aufgrund dieser Sicherheit des stabilen RiBwachstums
sind bei der Herstellung eingebrachte kleinere Defekte weniger kritisch als in Keramiken
ohne R-Kurveneffekt. Bei ausgepragter RiBverlangerung durch R-Kurvenverhalten sind
zudem die Streuungen im Festigkeitsverhalten verringert /15, 16/. Risse kénnen dann
teilweise Gber mehr als 100 um stabil verlangent werden und sind nicht bereits nach
kirzester Verangerung kritisch und bruchauslésend. In Abbildung 1.1 entspricht dieses
riBtolerante Verhalten einer Keramik, die bei einer bestimmten ZZhigkeit eine gréBere
kritische RiBlénge ertragt (z.B. 200 um). Damit verbunden ist zwar auch eine niedrigere
Festigkeit, was aber bei der Auslegung eines Bauteils durch entsprechende Dimensio-
nierung bericksichtigt werden kann.

Die wesentlichen Schritte bei der bisherigen Entwicklung moderner Strukturkeramiken
mit hoher RiBz&higkeit aufgrund von R-Kurvenverhalten sind kirzlich von A.G. Evans
117/ dargestellt worden. Darauf aufbauend werden die weiteren Perpektiven bei der
Entwicklung z&herer und zuverldssigerer Keramiken und Verbundwerkstoffe in dem
Ubersichtsartikel aufgezeigt. Die Bedeutung des R-Kurvenverhaltens fiir hochzihe,
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"riBtolerante” Keramiken wurde insbesonders mit der Entwicklung und Einfihrung der
hochzéhen Keramiken-auf ZrO,-Basis erkannt und auch experimentell nachgewiesen
/17/. Durch direkte Wachstumsbeobachtung im kontrollieten RiBausbreitungs-
experiment wurde zu Beginn der 80er Jahre die Bedeutung einer abschirmenden Zone
hinter der eigentlichen RiBspitze als Ursache fiir den Anstieg der RiBz&higkeit bei RiB-
verlangerung erkannt. Sowohl Druckspannungen als auch Materialkontakt im RiB-
flanken-("wake")Bereich  konnte nachgewiesen werden /17/. Diese neue
Versuchstechnik war auch grundlegend fiir die Entwicklung von mikromechanischen
Modellen des RiBz&higkeitsverhaltens und brachte schlieBlich auch wichtige Impulse fiir
die Entwicklung neuer Keramiken mit R-Kurvenverhalten und daraus resultierender
héherer Zahigkeit. Durch die Verwendung von Whiskern, Fasern oder auch einer
duktilen Metallmatrix konnten RiBflankenbriicken erfolgreich in die Keramik eingebaut
werden. Ein besonders groBes Entwicklungspotential mit Zahigkeiten Kic > 30 MPavm
wird von Evans /17/ fir die faserverstarkten Verbundwerkstoffe prognostiziert.

Um weitere Verbessémngen im RiBz&ahigkeitsverhalten keramischer Werkstoffe zu
erzielen, wird es zukiinftig noch in verstarktem MaBe auf das Zusammenspiel zwischen
der Materialentwicklung auf der einen und der sinnvollen Bruchcharakterisierung auf der
anderen Seite ankommen. Fiir die Entwicklung hochz&her Keramiken sind dabei alle
Aspekte der Wechselwirkung zwischen einem wachsenden RiB und der Mikrostruktur
des Gefliges wichtig. '

In diesem Zusammenhang wird in den letzten Jahren zunehmend auch die Frage dis-
kutiert, ob die bisherigen Bruch- und RiBausbreitungsexperimente zu einer versagens-
relevanten Bruch-Charakterisierung bei R-Kurvenverhalten fiihren. Zur Messung der
Festigkeit wird im allgemeinen ein schnelles Bruchexperiment an ungekerbten Biege-
proben durchgefiihrt. Dabei geht das Versagen in der Regel von Oberflichenrissen oder
oberflichennahen Defekten aus. Im Gegensatz dazu erfolgt die Messung von RiBzahig-
keit bzw. RiBz&higkeitsverhalten Ublicherweise mit langen Rissen in Standard-Test-
geometrien der Linear-Elastischen Bruchmechanik (LEBM). Im kontrollierten Bruchex-
periment kann dabei ein RiB ausgéhend von einem tiefen kiinstlich eingebrachten AnriB
(z.B. Sagekerb) z.T. (iber mehrere Millimeter stabil vorangetrieben werden, bevor die
Probe versagt.

Wenn beide Bruchparameter, Festigkeit und RiBzahigkeit, dann in bruchmechanischen
Beziehungen in Relation zueinander gebracht werden, stellt sich die Frage, ob Festig-
keitswerte aus Messungen an relativ kurzen Oberflachenrissen mit den RiBz&higkeits-
daten aus deutlich l&ngeren Rissen von gekerbten Proben wirklich versagensrelevant
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korrelieren. Die Zweifel rihren nicht zuletzt daher, daB die versagensausiésenden Risse
im Einsatz von Keramiken praktisch nie mehrere Millimeter Lange erreichen.

Die vorangestellten Uberlegungen machen deutlich, daB die Untersuchung der

Wechselwirkung zwischen RiB und Mikrostruktur mit langen Rissen wichtig sind, um das ..
“volle Verstarkungspotential einer Keramik kennenzulernen. Fiir eine versagensrelevante
Charakterisierung der Bruchzdhigkeit solite die Untersuchung jedoch an denselben
Rissen erfolgen, die auch die Festigkeit der Keramik festlegen.

Ziel der vorliegenden Arbeit war daher, die Vorstellungen zum R-Kurvenverhalten (R-
Kurveneffekt) und zur Festigkeits-/Zahigkeitskorrelation von Oxidkeramik experimentell
zu verifizieren und die Charakterisierungsmethoden weiterzuentwickeln. Dazu wurden
RiBausbreitungsexperimente an "natiirlichen" Oberflichenrissen und an Hartesindruck-
rissen durchgefiihrt. |

In Kapitel 2 werden die bruchmechanischen Grundlagen zum RiBausbreitungsverhalten
in Keramiken sowie die Ursachen flir R-Kurvenverhalten vorgestellt. Ein weiterer
Schwerpunkt ist die Vorstellung der bisher publizierten Untersuchungen an Oberfldchen-
rissen, wobei auch auf die verwendete experimentelle Ausriistung eingegangen wird. -

Um die neue Denkweise der RiBz&higkeitsmessung an Oberflachenrissen experimentell
umsetzen zu kénnen, wurde im Rahmen der vorliegenden Arbeit eine spezielle piezo-
mechanische Prifapparatur mit mikroskopischer in situ RiBbeobachtungsméglichkeit
entwickelt. Diese neue Verformungsmaschine sowie das etwas einfachere elektro-
mechanische Vorgéngermodell werden in Kapitel 3 dieser Arbeit vorgestellt. Neben der
direkten mikroskopischen Beobachtungsmdglichkeit wurde besonderer Wernt auf die
exakte Messung der mechanischen BelastungsgroBen und eine mdglichst breite
Anwendungsmdglichkeit gelegt. So ist neben der stationdren Belastung auch eine
zyklische Belastung der Proben ebenso wie eine Variation des Umgebungsmediums
(Luft, Wasser, Ol) méglich. ‘

Im experimentellen, keramikspezifischen Teil der Arbeit werden ab Kapitel 4 zunéchst
die untersuchten Werkstoffe und dann die Ergebnisse der RiBausbreitungsexperimente
an Keramiken mit unterschiedlichen Verstarkungsmechanismen vorgestellt und dis-
kutiert. Die Untersuchungen an einer hochzéhen umwandlungsverstarkten MgO-teil-
stabilisierten ZrO, Keramik (Mg-PSZ) in Kapitel 5.2 werden an "natiirlichen” Ober-
fldachenrissen durchgefiihrt. Der deutliche Unterschied zu den Messungen an langen
Rissen wird diskutiert. Dartiber hinaus wird ausfuhrlich auf zeifabhéngige Umwand-
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lungseffekte eingegangen, die dem RiBwachstum Uberlagert sind. Die . Raman-
Spektroskopie wird dabei genutzt, um Phasen-Umwandlungsvorgédnge dem makros- _
kopischen Ve'rformungsverhalten’ zuzuordnen.

Fir die Untersuchung von Y,03-stabilsierten ZrO, Keramiken (Y-TZP) mit einem kaum
ausgepragten R-Kurvenverhalten wird eine neue Versuchstechnik vorgestellt, die auf der
in situ Beobachtung des Wachstums von Harteeindrucksrissen beruht (Kapitel 5.3 und
5.4). Mit einer neuen Auswertemethode gelingt es dabei erstmals, direkt aus den
mechanischen und mikroskopischen experimentellen Daten Aussagen (ber die Eigen-
spannungszustdnde zu machen. Da auch Y-TZP in geringem MaBe umwandlungs-
verstarkt ist, wird das Umwandlungsverhalten im Bereich des Harteeindrucks und der -
Harterisse ebenfalls mit Hilfe der Raman-Spektroskopie untersucht.

An einer nicht umwandlungsverstérkten Al,O3 Keramik, -deren R-Kurvenpotential aus
Arbeiten an langen Rissen bekannt ist, wird abschlieBend die Anwendbarkeit der neuen
Methode auch bei Vorhandensein von R-Kurvenverhalten verifiziert (Kapitel 6). Auch
dabei zeigte sich, daB die Bruchz&higkeit von Oberflachenrissen unterhalb der Ergeb-
nisse aus LangriB-Messungen liegt und somit fiir eine versagensrelevante Bruch-
charakterisierung benétigt wird. -

Tabelle 1.1 gibt zusammenfassend einen Uberblick iber die in der vorliegenden Arbeit
untersuchten keramischen Werkstoffe sowie die durchgefihrten experimentellen Unter-
suchungen und die angewendeten Methoden.
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Tabelle 1:-
Keramik Versuche :_L‘Jnter,suc‘hungs-,__' Charakterisierung
' methode ' '
-~ Umwandlungsverstérkte Oxidkeramik 3
Mg-PSZ | - RiBausbreiting | 3PB ‘R-Kurve
... "natiricher”
Oberflachenrisse | = | , . _
- --Relaxation 3PB + RAMAN Fernfeld-Umwandlung
| - Auslagerung -~ * | WB + RAMAN 'RT-Alterung ‘
bei RT N | o -
A4Y-TZP - RiBausbreitung 3PB +4PB - | R-Kurve.
von Harte-
~.eindrucksrissen
- RiBprofil- ‘Abpolieren RiBprofilentwickiung
untersuchungen RAMAN riBfreie Zone |
3Y-TZP - RiBausbreitung 3PB RiBzahigkeit
von Harte- - .. ' '
eindrucksrissen 4
- RiBprofil- ' Blei-Acetat " RiBprofilentwicklung
untersuchungen RAMAN riBfreie Zone
Nicht-umwandlungsverstarkte Oxidkeramik
Al,O4 RiBausbreitung 3PB R-Kurve
von Oberfldchen-
rissen

Erkisrungen: 3PB: 3-Punkt Biegung; 4PB: 4-Punkt Biegung; WB: Wérmeberfandlung;
RAMAN: Raman-Spektroskopie
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RISSAUSBREITUNGSVERHALTEN KERAMISCHER WERKSTOFFE

-(Bruchmechanische Grundlagen und Literaturibersicht zum
RiBausbreitungsverhalten von Oberfldchenrissen)

R-Kurvenverhalteri

Als Materialkennwerte zur Charakterisierung des mechanischen Verhaltens von
Keramiken werden in der Regel die Festigkeit of und die RiBwiderstandskraft R bzw. die
~RiBzahigkeit K; angegeben. Beide Bruchparameter lassen sich dber ein RiB-Instabili-

tatskriterium entsprechend der Griffith-Beziehung /18, 19/ (Gleichung 1) verknipfen.

1 \/ E-R '
o= — — mit E-R = K|C2 (G|1)
mit: o | |
Y : Geometriefaktor (RiBprofil, Probenform)
E : Elastizitatsmodul
a;  :kitische RiBgrdBe
1,200~
+ % Sialon
’3‘1'000_ Y-PSZ
= + O
= x M Mg—-PSZ -
800- . : :
o X  AI203/TiC/Zr02
2 sm N Al203/Zr02
S 600+ X X
§_ ¢ A203
< g o] SIC
Q
o 4004 X Si3N4
0
:’.}, O Si3N4/Mg0O/SIC—W
@, % ¢ o Si3N4 + MgO
+  Al203/2r02/SiC-W
, . X Al203/7r02
0 I T T 1 T
0 2 4 6 8 10
| RiBzahigkeit [MPaym
Abb.2.1:  Literaturangaben der Festigkeit und Zahigkeit verschiedener

- Keramiken und Verbundwerkstoffe /3, 20/




-12-

Interessant ist daher eine Auftragung der o~ als Funktion:der Kic-Werte aus-publizierten
Bruchkenndaten /7,20/, um festzustellen, inwieweit diese Beziehung allgemeine. Giltig-
keit fur spréde brechende keramische Werkstoffe besitzt (Abbildung 2.1). - .

Man erkennt in der Darstellung trotz groBer Steuung eine 'gen‘erell_e'Tendenz hin zu
gréBerer - Festigkeit mit hoherer Zahigkeit. Die Auftragung legt intéressanterweise
tats&chlich einen linearen Zusammenhang nahe. Die MeBwerte kénnen naherungswelse
mit einer Geraden geflttet werden, deren Stelgung (Y\laﬁ)1 gemaB der Formulierung
nach dem Spannungskonzept

K|c=°fY‘/ac B o | (Gl.2)

Aussagen Uber die kritische DefektgroBe ermoglichen sollte /19- 22/. Unter der Annahme
Y = 1,17 nach Newman und Raju /23/ fir einen halbkreisférmigen OberflachennB last
sich aus der Steigung der Ausgleichsgeraden die bruchauslosende DefektgréBe a,
abschétzen. Die Berechnung des Wertes liefert eine mittlere krmsche FehlergréBe von
a. = 60 um. Dieser gemittelte Wert ist jedoch ‘sicherlich zu hoch fir feinkémige
Keramiken mit einer KorngréBe im Mikrometerbereich wie Siliziumnitrid oder Y-TZP
(Yttria-Tetragonal Zirconia Eolycrystalé) und andererseits zu klein fir Materialien mit
ausgepragtem R-Kurvenverhalten langer Risse, wozu grobkdrniges Al,O3 und einige
ZrOz-Kerémiken z&hlen. Ursache fiir diese Diskrepanz ist die’ Auftragung von Festig-
- keitsdaten, bei denen Oberflachenrisse bruchausldsend sind, als Funktion von RiB-
zahngkeltsdaten ‘langer Risse in Abb. 2.1. Es werden also sehr unterschiedliche Ver-
sagenssutuatlonen miteinander vergllchen Die stabile RiBveridangerung erfoigt bei
LangriBmessungen teilweise iber mehrere Millimeter, wahrend sie bei der reinen
Festigkeitsmessung sehr kurz oder nicht vorhanden ist. Ein direkter Vergleich wie in
Abb. 2.1 ist demnach nicht sinnvoll, wenn man an einer versagensrelevanten Bruch-
charakterisierung interessiert ist. Dies gilt insbesondere fiir den Vergleich von Plateau-
zahigkeiten aus LangriBmessungen an Keramiken mit ausgepragtem R-Kurvenverhalten
und Festigkeitsdaten von Oberflichenrissen. Im folgenden werden die bisherige
Methode der R-Kurvenmessung sowie die unterschiedlichen Ursachen fiir derartiges
Materialverhalten vorgestelit und anschlieBend genauer auf die Problematik der
Messung an kurzen.und langen Rissen eingegangen. '

Die ersten experimentellen Ergebnisse, die ein sogenanntes R-Kurvenverhalten in
modernen Ingenieurkeramiken nachwiesen, wurden in kontrollierten RiBausbreitungs-
experimenten an gekerbten Proben aus grobkdmigem Al,O5 /24-27/ gewonnen. Bei
Belastung einseitig gekerbter Biegeproben (SENB - Single Edge Notched Beam) kam es
bei durchbiegungsgesteuerter Versuchsfiihrung nicht zum spontanen.Bruch, sondern zu
stabilem RiBwachstum. Das RiBwachstum trat vor Erreichen der Maximallast auf, was



-13-

aus dem Abweichen der Last-Durchbiegungskurve vom linear-elastischen Verhalten zu |
erkennen war (Abb. 2.2 aus /27/). - ' :

P (N] Al,04(1)
60
|
[
!
: {
L0 "
1
_ !
1 I
_ |
\
20+ \
\
\
4 N
\\
0 : —_— i —
0 10 20 30 '
(a) d{um)

Abb.2.2:  Last-Durchbiegungskurve (P - & Kurve) nach /27/ fiir Al,Oj: durchge-
zogene Linie entspricht den MeBwerten wihrend sich die gestrichelte Linie
fiir ein Verhalten mit konstanter RiBwiderstandskraft R ergeben wiirde.

Aufgrund der fortschreitenden Abnahme des tragenden Querschnittes kommt és in Abb.
2.2 im Laufe der weiteren RiBverlangerung nach Uberschreiten der Maximal|a:stkzu'einer
Lastabnahme. Aus dem Energiebedarf pro RiBfortschrittsinkrement kann mit ver-
schiedenen bruchmechanischen Auswertemethoden /28-31/ der Verlauf der RiBwider-
standskurve (R-Kurve) berechnet werden. Exemplarisc,h: soll nachfolgend die
Compliance-Methode vorgestellt werden /30/; welche die Anderung der Probennach-
-giebigkeit bei RiBfortschritt zur Bestimmung des RiBwiderstandes nutzt. Fir den quasi-
stationaren RiBfortschritt (Energiefreisetzungsrate G entspricht gerade RiBwiderstand R)
ergibt sich:

P2 dC(a)
G(a)= — —— =R(a) (Gl. 3)
2b da '
mit:
: R(a) - : RiBwiderstandskraft ‘(Materialverhalten)
'G(a) :Energiefreisetzungsrate - (RiBantriebsenergie)
P . :anliegende Last |
b : Probenbreite
T a : RiBlange
- C(a) :Compliance C =8P



-14 -

Werden die MeBdaten fiir verschiedene RiBldngen a wahrend der RiBausbreitung
erfaBt, so kann auf diese Weise das R-Kurvenverhalten kontinuierlich berechnet - werden.
Fir die in Abb. 2.2 gezeigte Last-Durchbiegungskurve einer Al,Os-Probe ist das
Ergebnis einer solchen Berechnung in Abbildung 2.3 zu sehen. Es muB allerdings
darauf hingewiesen werden, daB bei anderen Testgeometrien (z.B. Doppelbiegebalken-
~ probe) der RiBwiderstand nach gewisser RiBverlangerung in ein Plateau einmindet. Im
Falle der SENB-Probe wird dieses Plateau wegen der begrenzten RiBverdngerung und
dem probenspezifischen RiB&ffnungsverhalten nicht erreicht /27, 30, 31/.

Al,05 (1) o
100- . —
° €
= ° =
'e —_~— o e
Z o >
Q S
50- ° <
o >
L
° e
{ ° ' ©
] l 30
10
O T hd T | L v 11 1 l l‘l’ 1
0.¢ 056 08 1.0
(b) a/w

Abb. 2.3: Verlauf des RiBwiderstandes R Gber der normierten RiBlange
(W: Probenhdhe), nach 727/

Ein Anstieg der RiBwiderstandskraft bei-RiBverdngerung mit anschlieBender Sattigung
bzw. Plateauverhalten wird nicht nur in LangriB-Studien mit Al,O5 gefunden, vielmehr ist
er in fast allen hochzidhen Keramiken maBgebend fiir die Zahigkeitssteigerung /17, 32-
35/. : '

2.2  Verstarkungsmechanismen

Mikromechanische Ursache fur das makroskopische R-Kurvenverhalten kdnnen sehr
unterschiedliche Verstarkungsmechanismen sein. In Abbildung 2.4 sind die generellen
Mechanismen in Anlehnung an /36/ zusammenfassend skizziert. Sie lassen sich in drei
Ubergeordnete Effekte einteilen: RiBablenkung, Abschirmung der RiBspitze durch den
Aufbau einer ProzeBzone im Bereich der RiBflanken und Abschirmung der RiBspitze
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durch RiBflankenbriicken.

VERSTARKUNGSMECHANISMEN

(nach Ritchie, modifiziert)
1.  RISSABLENKUNG:

2. ZONEN-ABSCHIRMUNG

o Umwandlungsverstarkung

o  MikroriBverstarkung

o  Porenbildung im RiBfeld

3. ABSCHIRMUNG DURCH RISS-

FLANKENBRUCKEN

o  RiBflankenverhakung '
- durch 'Korros'ionsprodukte m
- durch Oberflachenrauhigkeit e =N

0 Materialerckén

- Ligament oder Faser- Whlsker #ﬁ H “
Verstarkung

o Scheruﬁg
. —

- RiBflankenkontakt | A

—

Abb. 2.4:  Verstarkungsmechanismen modifiziert nach /36/ zur ErhGhung .
der Z&higkeit und zur Erzeugung eines R-Kurveneffektes
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RiBablenkung

Aufgrund von schwacherer Korn‘grenzehfestigkeit sowie durch die Wechselwirkung des
fortschreitenden Risses mit hoherfesten Teilchen, Poren oder Eigenspannungsfeldern

kann es zu Riablenkung und damit zu einer gréBeren RiBldnge als der rein projektier-

ten Lange kommen. Die dabei mehr aufgewendete Energie fiihrt zu einem hoheren
ZZhigkeitsniveau. Solange dabei jedoch pro RiBfortschrittsinkrement nicht mehr Energie
aufgewendet werden muB, bedeutet dies noch keinen R-Kurveneffekt. Allerdings kann
die RiBablenkung durch die dabei erzeugte hdhere Bruchflichenrauhigkeit zu RiB-
flankenwechselwirkungen und R-Kurvenverhalten mittelbar beitragen. Dieser Effekt wird
weiter unten detaillierter dargestellt.

Zonen-Abschirmuhg' \

Bei der Zonen-Abschirmung wird die RiBspitze durch den Aufbau einer riBumgebenden
ProzeBzone mit Druckeigenspannungen von den auBen an die Probe angelegten
Kraften abgeschirmt. Um dennoch RiBfortschritt zu erzielen, muB eine entsprechend
hShere Kraft aufgewendet werden. Da die im RiBflankenbereich zuriickbleibende
abschirmende Zone mit RiBwachstum ebenfalls weiter ausgebaut wird, ist eine immer
héhere zusatzliche duBere Last zum weiteren RiBfortschritt erforderlich. Ein Plateauwert
wird erst erreicht, wenn sich die abschirmende Wirkung der Zone trotz RiBwachstum
nicht mehr weiter erhéht. Dies ist fiir lingere Risse der Fall.

Ein bekanntes Beispiel fiir diesen Zonen-Abschirm- Mechanismus ist die sogenannte
Umwandlungsverstarkung in Zirkonoxid-Keramiken /32, 37-42/. In ZrO, enthaltender
Keramik erzeugt die spannungsinduziete Phasenumwandlung des ZrO, von
tetragonaler (t) in monokline (m) Kristallstruktur eine riBumgebende Umwandiungszone.
Die t-m Umwandlung verlauft ohne Zwangskrafte mit einer deutlichen Volumenzunahme
(ca. 5 % Vol.-Dilatation). Unter den Zwangskraften der nicht umgewandelten Material-
matrix bauen sich im Bereich der RiBflanken Druckspannungen auf. Dementsprechend
muB die von auBen angelegte Belastung erhdht werden, um dennoch RiBfortschritt zu
erzielen. Die GroBe dieser Umwandlungszone und der Grad der darin stattfindenden
Umwandlung hat einen entscheidenden EinfluB auf das AusmaB des R-Kurveneffektes.
In MgO-teilstabilisiertem ZrO, kann die Zone bis zu einem Millimeter breit werden, was
bei entsprechender Umwandlungsdichte zu'einem stark ausgebrégten Anstieg der RiB-
widerstandskraft {iber einige Millimeter fiihren kann /40/. Dagegen ist diese Zone in
einigen Y,03-stabilisierten ZrO,-Keramiken nur wenige Mikrometer breit, was sich in
einem sehr steilen R-Kurvenanstieg mit geringerem Plateauwert manifestiert /43/.

Durch das ausgeprédgte R-Kurvenverhalten von Mg-PSZ ergibt sich eine signifikante
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2.3 Korrelation von Festigkeit und Ri Bzahi_gkeit

-

Unter Berticksichtigung des auf den vorgestellten Verstarkungsmechanismen beruhen-
den R-Kurvenverhaltens kann Gleichung 1 umformuliert werden in

1 \/ £ Rt E R =Kg? (Gl.4)
C = - mit = .
T.app ‘ Y ap + Aa R

wobei die RiBwiderstandskraft R bzw. die RiBz&higkeit Kg nunmehr Funktionen der RiB-
verléngerung Aa sind. Dadurch ist auch die von auBen angelegte Bruchspannung o 5,
von der RiBverdngerung und damit vom R-Kurvenverhalten abh&angig. Schwierigkeiten
treten auf, wenn das R-Kurvenverhalten von der Ri Bgeometrie beeinﬂu Bt ist.

Die Problematik der Verwendung unterschiedlicher RlBtypen bei der Bestlmmung der
Materialeigenschaften Festigkeit und Zahigkeit wurde bereits Mitte der 80er Jahre von
Heuer und Steinbrech /64, 65/ in Arbeiten Gber umwandlungsverstarkte ZrO,-Keramik
angesprochen und die Bedeutung insbesondere fiir den Zusammenhang zwnschen
Festigkeit und Zéhigkeit diskutiert.

Tragt man das Zahigkeitsverhalten eines Materials als Kg2 (~ R) Uber der RtierIéinge-
rung Ac auf, so kann die RiBantriebskraft (Quadrat der Spannungsintensitat Kappz)
‘gemaB Gleichung 2 in erster Ndherung (Y = const.) als Gerade dargestelit werden. Ein
Vergleich der RiBléngenabhangigkeit von K,o2(c) mit dem R-Kurvenverhalten Kg2(Ac)
ist in Abb. 2.6 skizziert. Dabei bezieht sich der Koordinatenursprung auf die RiBver-
langerung, so daB die AusgangsdefekigréBe (AusgangsriBlange c) auf der negativen
Abzisse aufgetragen wird. Die in Abb. 2.6 verwendete Bezeichnungﬁc fur die RiBlange
bezieht sich auf die halbe Lénge eines Oberflachenrisses auf der Zugspannungsseite
einer Probe. Im Falle eines halbkreisférmigen RiBprofils entspricht ¢ auch der RiBtiefe a;
beide GrdBen sind also Gber das RiBprofil miteinander verbunden. .
. Die Steigung der Kappz-Geraden ist proportional zum Quadrat der angelegten Spannung
Capp- Die Versagensbedingung fir eine Keramik mit dem dargesteliten R-
Kurvenverhalten, d.h. die Situation bei der RiBinstabilitdt eintritt, weil die angelegte
Spannung oapp die Festigkeit oy Ubersteigt, wird durch zwei Bedingungen festgelegt:

1. Kapp=Kg ‘ | (GL5) -

2. d(Kgpp?)/de = d(Kg2)/de (GL6)
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Abb. 2.6: Vergleich der RiBlangenabhéngigkeit von angelegter Spannungsintensitéat
K,2 und Materialverhalten K2 /65/
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Abb.2.7:  EinfluB der AusgangsriBlange auf die RiBinstabilitat
bei unterschiedlichem R-Kurvenverhalten /64/
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Beide Bedingungen sind in Abb. 2.6 fiir die strichpunktierte Linie erfillt. Die angelegte
Spannungsintensitat K2 tangiert die Kg2-Kurve und im Punkt Ac = Ag gilt auch die
erste Bedingung Kypp = Kg. Aus der graphischen Darstellung wird auch deutlich, daB
RiBinstabilitdt bereits im ansteigenden Teil der R-Kurve auftritt und nicht erst nach Er-
reichen des Plateauwertes Kg max.

Die Bedeutung der Steigung des Anfangsbereiches der R-Kurve wird auch in Abbildung
2.7 /64/ noch einmal verdeutlicht.

Dargestellt sind zwei R-Kurven, wie sie sich fir Mg-PSZ Keramiken (Magnesia-Partially
Stabilized Zirconia) mit unterschiedlichem R-Kurvenverhalten (fett durchgezogene
Kurven A und B) ergeben kdnnen, sowie die angelegte Spannungsintesitat Kapp2
(gestrichelte und durchgezogenen Geraden). Es sind die Instabilitdtssituatinen fir zwei
verschiedene AusgangsriBlangen cg! und cq!! fiir die beiden Materialien A und B gezeigt;
co'! entspricht einem langeren AnriB, und c,' stellt einen kiirzeren Defekt dar.
. Ausgehend von dem kiirzeren Defekt zeigt das Material A die geringere Bruchspannung
(o(I-A) < o¢(l-B)) und die groBere stabile RiBverldngerung Ac; wéhrend Material B erst
bei héherer Spannung bricht (Ac; ist kiirzer). Im Fall des Iénge'ren Anrisses col! ergibt
sich bezlglich der Bruchspannung ein umgekehrtes Bild; A zeigt eine héhere Ver-
sagensspannung als B (oi(II-A) > o;(II-B)). Experimentelle Ergebnisse aus Festigkeits-
messungen an Mg-PSZ Varianten bestétigen die Verhdltnisse, wie sie sich ausgehend
von cg! ergeben /44, 66/.

Wiederum muB hervorgehoben werden, da dem Plateauwert im Zusammenhang mit
der Festigkeit keine Bedeutung zukommt, wenn ausgepragtes R-Kurvenverhalten vor-
liegt. RiBinstabilitat tritt bereits deutlich unterhalb der Plateauwerte auf.

2.4 MeBmethodik

Zur Untersuchung des R-Kurvenverhaltens werden in der Regel kontrollierte RiBaus-
breitungsexperimente gewéhit. Dabei wird ein RiB stabil verldngert und die dazu not-
wendige RiBantriebskraft gemessen. Aus den mechanischen MeBdaten kann in Kombi-
nation mit dem Compiianceverhalten der Probe - wie bereits zuvor am Beispiel der
Untersuchungen an Al,O5 /27/ beschrieben - die R-Kurve kontinuierlich berechnet
werden. ‘

Das Bruchexperiment wird haufig mit gekerbten Proben vorgenommen, da hier der Ont
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der RiBeinleitung und die AusgangsriBlange definiert sind. Bei entsprechend groBer
Kerbtiefe und steifer Belastungsanordnung wachsen die Risse in Standard-Testgeome-
trien z.T. Gber mehrere Milimeter, so daB eine relativ lange Phase stabiler RiBaus-
breitung fir die Untersuchung zur Verfiigung steht.

 TESTGEOMETRIEN

Harteeindruck .
& “Natlirliche"
"Standard” LEBM Festigkeitsmessung Oberflachenrisse
SENB ﬁ 5] EW":_“‘_:O
ves f— @ 3
- s-DCB |9
CT O~

© WOL |9

1ahge Risse _ ' kurze Risse

Abb. 2.8:  Standard-Testgeometrien zur Zdhigkeits- und
 Festigkeitsuntersuchung keramischer Werkstoffe

In Abbildung 2.8 sind beispielhaft verschiedene Probengeometrien, die zur Unter-
suchung des Bruchverhaltens von Keramiken verwendet werden, skizziert. Auf der
linken Seite der Darstellung sind die géngigen Proben mit kiinstlichem AnriB3 gezeigt, die
Gblicherweise fir RiBausbreitungsuntersuchungen an langen Rissen Verwendung
finden. Bei geeignetem Versuchsaufbau ist auch die in situ Beobachtung des wachsen-
den Risses auf der Probenseitenfliche mit Hilfe eines verfahrbaren Mikroskopes
mdoglich. Da der Beginn des RiBwachstums ausgehend vom Kerbgrund jedoch nicht
notwendigerweise auf der dem Mikroskop zugewandten Probenoberflache erfolgt, ist mit
dieser Methode der Anfangsbereich der R-Kurve nicht mit Sicherheit zu erfassen. Eine
RiBentstehung im Kerbgrund, wie sie an durchsichtigen Keramiken bereits beobachtet
/61/ und auch an Al,O3 mit dem Farbeindringverfahren gefunden wurde /62/, ist auch
mit der Compliance-Methode nicht erfaBbar, da die Anderung der Probennachgiebigkeit
im Anfangsstadium des RiBwachstums zu gering ist.
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Aut der rechten Seite von Abb. 2.8 sind Probengeometrien gezeigt, die auch zur Festig-
- keitsmessung verwendet werden kénnen /21, 22, 63/. Die obere Testgeometrie stellt die
zumeist benutzte ungekerbte Biegeprobe dar. Bei Biegebelastung entstehen von ober-
flichennahen Defekten ausgehend Risse im Zugspannungsbereich, die zum
Probenversagen fiihren. Diese Oberfldchenrisse werden im Gegensatz zu den langen
~Rissen, die bei gekerbten Standardproben vorangetrieben werden, bereits nach kurzer
Verléangerung instabil und rufen katastrophalen Bruch hervor. Es wird daher zunehmend
die Frage diskutiert, ob die Plateauzihigkeit aus LangriB-Messungen (berhaupt mit
Festigkeitswerten, bei denen kurze Oberflachenrisse bruchauslésend sind, in einem RiB-
instabilitatskriterium analog der Ciriffith-Beziehung verkniipft werden darf. ‘Auch im
praktischen Einsatz von Keramiken treten in der Regel keine millimeterlangen Risse vor
dem Bauteilversagen auf, so daB die Plateauzihigkeiten unter realen Einsatz-
bedingungen ebenfalls nicht zum Tragen kommen. ’

Diese Uberlegungen lassen es notwendig erscheinen, daB Festigkeit und RiBzahigkeit
an gleichartigen Rissen ermittelt werden. RiBzahigkeitsuntersuchungen an praxis-
relevanten Oberflachenrissen entsprechen dieser Forderung, sind aber von ganz
wenigen Ausnahmen abgesehen bislang noch nicht experimentell realisiert worden. Mit
der Zielsetzung, das Wachstum von Oberflichenrissen in Biegeproben erstmalig
systematischer zu untersuchen, wurde im Rahmen dieser Arbeit ein spezieller
Versuchsstand aufgebaut.

Neben den RiBausbreitungsexperimenten mit "natlrlichen" Oberflichenrissen wurden
auch Untersuchungen an Harteeindrucksrissen durchgefiihrt. In der mittleren Spalte von
Abb. 2.6 ist eine Biegeprobe skizzient, die auf der Zugspannungsseite mit einem Vickers-
Harteeindruck versehen wurde. Auf diese Weise ist es moglich, einen lokalisierten Anrif3
zu erzeugen, dessen Lange und Wachstum zur Z&higkeitsuntersuchung herangezogen
werden kann. Durch die Lokalisierung des Ortes der RiBentstehung auf der Oberflache
einer Biegeprobe, kdnnen auch in situ RiBwachstumsbeobachtungen an Keramiken
durchgefiiht werden, bei denen "natlifiche” Oberfldchenrisse wegen geringem RiB-
wachstum nur schwer zu entdecken sind. Dies ist z.B. der Fall, wenn die R-Kurve sehr
steil ansteigt und bereits nach kurzem RiBwachstum in ein Plateau lauft. Auf das genaue
experimentelle Vorgehen bei der Untersuchung von "natiirlichen” und Héarteeindrucks-
rissen wird im experimentellen Teil der Arbeit ab Kapitel 5 niher eingegangen. .
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2.5 Kenntnisstand zum Ausbreitungsverhalten versagensrelevanter Oberflachenrisse

Aus den vorgesteliten Uberegungen wird deutlich, daB die anfingliche Steigung
wichtiger als der Plateauwert der R-Kurve ist. Deshalb ist es notwendig, gerade die
Anfangsphase naher zu untersuchen. Weiterhin sagt die Erfahrung, da3 das Probenver-
sagen bei Festigkeitsmessungen nicht von solch langen Rissen ausgeht, wie sie bei der
Untersuchung des R-Kurvenverhaltens in LangriBmessungen vorliegen. Vielmehr muB
auch die Untersuchung der Materialzihigkeit an den gleichen Rissen erfolgen, die auch
- die Festigkeit bestimmen.

Zum R-Kurvenverhalten von Oberflachenrissen in Keramiken liegen bisher nur wenige
" Untersuchungen vor, die sich zudem auf monolithische Keramiken mit langgezogenem
R-Kurvenanstieg beschranken. Die erzielten Ergebnisse und die dabei verwendeten
Versuchstechniken werden im folgenden detaillierter beschrieben. '

Erste experimentelle Untersuchungen an Oberflichenrissen wurden von Marshall /44/
vorgestellt. Er zeigte erstmals, daB im Biegeexperiment "naturliche” Risse in hochz&hem
Mg-PSZ auf der Zugspannungsseite entstehen und diese Risse eine gewisse Phase
stabilen RiBwachstums bei Erhéhung der angelegten, &uBeren Biegespannung
aufweisen. Unter vereinfachenden Annahmen (halbkreisférmiges RinrofiI,‘konstanter
Geometriefaktor Y) wurde die R-Kurve derartiger Oberfldchenrisse ermittelt (vergl. Abb.
2.9). Auf Details wird im nachsten Absatz weiter eingegangen, da der Schwerpunkt des
Artikels von Marshall auf der fiir monolithische Keramiken auBerordentlichen Quasi-
Plastizitdt von hochzahem Mg-PSZ lag. Umfangreiche Untersuchungen mit Dehnungs-
meBstreifen (DMS) auf Zug- und Druckspannungsseite von Biegeproben hatten eine
deutliche Nicht-Linearitét und eine Asymmetrie zwischen Zug- und Druckspannungsseite
offengelegt. Durch diese Verschiebung der neutralen Faser ist die tatséchlich anlie-
gende Randfaserspannung niedriger als die linear-elastisch berechnete. Daher muf der
mit linear-elastischen Formeln berechnete Wert entsprechend korrigiert werden.

Auf der Grundlage der Ergebnisse von Marshall wird in der voniegenden.Arbéit bei den
Untersuchungen an Mg-PSZ flir den relevanten Spannungsbereich, d.h. sobald irrever-
sible 'Phasenumwandiung und damit verbundene Quasi-Plastizitit auftritt, ein
Korrekturfaktor von 0,77 verwendet, um die linear-elastisch berechnete Randfaser-
spannung in erster Naherung zu korrigieren.

In unmittelbarer Ergdnzung der Marshall-Arbeit veréffentlichten Marshall und Swain /66/
Untersuchungen zum R-Kurvenverhalten in Mg-PSZ. Sie benutzten eine kleine Biege-
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apparatur, die auf einen Mikroskoptisch gestellt werden konnte, um in situ die Zug-
spannungsseite der Probe beobachten zu kénnen. Die angelegte Spannung wurde auf
der Grundlage von Dehnungsmessungen mit Hilfe von DMS ermittelt, wobei eine
Korrektur der Biegespannung vorgenommen wurde, welche die Assymmetrie der Ver-
formung auf Zug- und Druckspannungsseite bericksichtigte /44/. Die Berechnung der
Spannungsintensitatsfaktoren erfolgte nach Gleichung 2, wobei Marshall und Swain ein
halbkreisférmiges RiBprofil annahmen und den Geometriefaktor Y mit 2/Vx = 1,1284 /67/
berechrieten. Explizite RiBprofiluntersuchungen wurden nicht durchgefiihrt.

Die mit diesen N&herungen berechneten R-Kurvenveridufe sind flr zwei unterschiedlich
zadhe und feste Mg-PSZ Qualitdten in Abb. 2.9 wiedergegeben, die durch Warme-
behandlung auf maximale Festigkeit bzw. RiBzahigkeit eingestellt worden waren.
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Abb. 2.9: R-Kurvenverhalten von Oberflchenrissen in zwei Mg-PSZ Varianten /66/

Es ist deutlich zu sehen, daB die Relation zwischen Festigkeit und Z#higkeit bei diesen
KurzriBuritersuchungen gut Ubereinstimmt. Das zdhere Material hat eine geringere
SteigUng der R-Kurve und dementsprechend auch eine niedrigere Versagensspannung
0, (gestrichelte Kurve in Abb. 2.9). Das festere Material zeigt einen deutlich steileren
Anstieg der R-Kurve und eine kiirzere stabile RiBverldangerung. Die Plateauzéhigkeit,
wie sie z.B. mit DCB-Proben bei groBen RiBverldngerungen gemessen werden kann,
wird in beiden Féllen nicht erreicht. Instabilitat trat in beiden Materialvarianten bei einer
RiBz&higkeit Kg ~ 8 MPavm auf.
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Insgesamt unterstreichen die von Marshall und Mitarbeitern erstmals vorgelegten
Ergebnisse sehr eindrucksvoll die Bedeutung von RiBausbreitungsuntersuchungen an
Oberflachenrissen fiir versagensrelevante Bruchaussagen. Damit ist es prinzipiell
mdglich, praxisrelevante Zahigkeitsdaten fiir die Auslegung von keramischen Bauteilen
zu gewinnen.

Das Materialverhalten der Mg-PSZ Varianten wurde von Marshall und Swain /66/ jedoch
nur unvollstdndig im Hinblick auf nicht-lineares Verformungsverhalten und RiBgeometrie
erfaBt. Mit der verwendeten indirekten Methode zur Messung der Randfaserspannung
mittels DMS ist man nicht in der Lage, z.B. Relaxationseffekte durch Umwandlungsvor-
gange zu detektieren, die nicht mit dem RiBwachstum in Verbindung stehen, da keine
Unterscheidung ‘zwischen elastischer und plastischer Dehnung mdglich ist. Dies kann
nur bei direkter Kraft- und Durchbiegungsmessung sowie RiBbeobachtung erreicht
werden. Auch die Annahme eines halbkreisférmigen RiBprofils ohne genauere RiBprofil-
untersuchungen kann zu Fehlern bei der Auswertung fithren. Gerade in einer umwand-
lungsverstéarkten Keramik sind im Oberflachenbereich wegen geringerer Zwangskréfte
der Matrix die Umwandlungsvorgénge begtinstigt, was einer Abnahme der RiBzéhigkeit
und damit verbunden einer Beglinstigung des RiBwachstums entspricht.

Eine vergleichbare Untersuchung des Zahigkeitsverhaltens "natirlicher”- Oberflachen-
risse wurde in Kenntnis der Marshall-Arbeit /44/ von Steinbrech und Schmenkel /68, 69/
an einer grobkdrnigen Aluminiumoxid-Keramik durchgefiihrt. Es ergab sich auch bei
diesem Material wie schon bei den Untersuchungen an langen Rissen /27/ ausgepragtes
R-Kurvenverhalten.

Die fir die RiBausbreitungsexperimente'mit Oberflachenrissen verwendete. Miniatur-
Biegevorrichtung wurde &hnlich wie bei /44, 66/ auf einem Mikroskoptisch befestigt und
die Zugspannungsseite in situ mit dem Mikroskop abgerastert. Die Probendurchbiegung
wurde stufenweise erhéht und die anliegende Kraft direkt mit einer KraftmeBdose (KMD)
erfaBt. Oberhalb eines kritischen Spannungsniveaus trat RiBbildung und bei weiterer
Belastung stabiles RiBwachstum auf. Nichtlinearititen bezlglich des Verformungs-
verhaltens wurden nicht beobachtet. Die Spannungsintensitétsberechnung erfolgte nach
Gleichung 2. Da die RiBtiefe (a) nicht in situ zu messen ist, wurde mit Hilfe eines Farb-
Eindringverfahrens das RiBprofil qualitativ ermittelt. Aus der Untersuchung ergab sich fir
das verwendete Al,O4 eine ndherungsweise halbkreisférmiges RiBkontur. Damit war es
moglich aus der direkt meBbaren Oberfldchenlénge eines Risses auf seine Tiefe a zu
schlieBen. Der Geometriefaktor wurde mit Y = 1,3 in die K;-Berechnung einbezogen.
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Diese K-Werte wurden entsprechend Gleichung 7 in eine RiBwiderstandkurve R(a)
(siehe Abbildung 2.10) umgerechnet. Die Gleichung ergibt sich durch den vorliegenden
ebenen Dehnungszustand fiir den Mode 1 /8/.
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Abb. 2.10: Vergleich der R-Kurven von langen und kurzen Rissen
in Al,O3-Keramik /69/

Der Anfangswert von Ry = 5 J/m? entspricht einem Wert von Kig = 1,4 MPavym und ist
deutlich niedriger als der Startwert von etwa K, = 3,3 MPaVm (entsprechend
Rp = 25 J/m2), wie er im gleichen Material an langen Rissen (SENB-Proben) reprodu-
zierbar gemessen wurde /27/. Instabilitat tritt bei den kurzen Rissen in Analogie zum
Verhalten von Mg-PSZ deutlich unterhalb des Plateauwertes von LangriBmessungen
auf. Die maximale Spannungsintensitét beim Versagen kurzer Oberflachenrisse liegt bei
Kg = 3,8 MPavm, deutlich niedriger als Kpp ~ 5,8 MPavm aus den SENB-Messungen.
Dieser Unterschied ist aus dem experimentellen Vorgehen und den Bedingungen zu
erklaren, die die Instabilitdt bestimmen. Ausgehend von einem natiirlichen Defekt
(Schwachstelle) wéchst der OberflachenriB bis die angelegte Spannungsintensitét Kapp
die Materialkurve Kg tangiert (vergl. Abb. 2.7). Bei einer weiteren ErhShung der
Probendurchbiegung wird auch die angelegte Spannung gréBer, so daB Kapp immer
groBer als Kg ist und der RiB instabil wéchst - die Probe versagt katastrophal. In einer
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gekerbten Standardprobe wie der SENB-Probe érgibt sich aus der Belastungssituation
(GL.3) die Mdglichkeit, einen RiB auch bei konstanter RiBwiderstandkraft schrittweise
stabil zu verlangern. Die Zunahme der Complianceﬁ‘C bei RiBfortschritt wird durch die
gleichzeitige Abnahme der anliegenden Last P kompensiert (Abb. 2.2), so daB das
Gleichgewicht zwischen riBantreibender Belastung. und Materialwiderstand erhalten
bleibt und der RiB stabil verléngert werden kann.

Die theoretischen Uberlegungen, wonach aufgrund der unterschiedlichen Belastungs-
situation die Instabilitit von kurzen Oberflichenrissen bereits im ansteigenden Bereich
der R-Kurve auftritt, stimmen also sowohl fiir Mg-PSZ als auch fiir Al,O3 mit den
experimentellen Befunden berein. Die Proben mit den Rissen, die auch die Festigkeit
bestimmen, versagen offensichtlich bei Werten unterhalb des Plateaubereiches von R-
Kurven langer Risse und sind somit als praxisrelevante Information ber das nutzbare
Zahigkeitspotential der Keramik anzusehen. Die Z&higkeitswerte stehen Uber die Insta-
bilitatkriterien (Gl.1 und 4) mit der Materialfestigkeit o; in Relation.

Eine weitere RiBausbreitungsuntersuchung an Oberflichenrissen in Mg-PSZ wurde von
Swain und Mitarbeitern /70/ verdffentlicht. Dabei stand das statische Ermiidungsver-
halten dieser Risse im Vordergrund. Es wurden ungekerbte Biegeproben in 4PB mit
Gewichten belastet und die so eingestellte Randfaserspannung linear-elastisch ohne
Korrekturfaktor berechnet. Da in dieser Untersuchung keine in situ Beobachtung mdglich
war, muBten die Proben in gewissen Zeitabsténden aus der Apparatur entnommen und
im Mikroskop (Licht- und Raster-Elektronenmikroskop) untersucht werden, um das RiB-
verhalten zu studieren. Die Berechnung der Spannungsintensitit bzw. Zahigkeit Kg
erfolgte wieder mit Gleichung 2. Das RiBprofil wurde wie bei /66/ ebenfalls halbkreis-
férmig angenommen und mit einem Geometriefaktor Y = 1,25 gerechnet /71/. Fiir die
Untersuchungen waren zwei Spannungsniveaus (475 und 525 MPa, linear-elastisch
berechnet), d.h. zwei unterschiedliche Belastungen mit konstantem Gewicht gewdahit
worden. Die Proben muBten nach bestimmten Zeitintervallen aus der Apparatur ausge-
baut und licht- bzw. rasterelektronenmikroskopisch auf Oberflachenrisse hin untersucht
werden.

In beiden Fallen konnte ein R-Kurveneffekt gemessen werden (vergl. Abb. 2.11).
RiBwachstum begann bei Kg = 2 MPavm mit einer AnfangsriBlinge von Co =20 um. Da
diese Anfangswerte erst nach dem ersten Zeitintervall gemessen werden konnten,
waren sie bei der héheren Spannung von 525 MPa expérimentell bedingt auch.gréBer.
Die fehlende Mdglichkeit der in situ Beobachtung war auch der Grund dafiir, daB der
Instabilitatspunkt nicht genau erfat werden konnte. -
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Abb. 2.11: R-Kurvenverhalten von Oberflichenrissen in hochzdhem
Mg-PSZ bei statischer Belastung /70/ '

Mit dieser Versuchsreihe bei konstanter Belastung (im Gegensatz zu konstanter
Probendurchbiegung) konnte der Effekt statischer Ermidung nachgewiesen werden, da
es beim hdheren Spannungsniveau nach einer gewissen Zeit zum Versagen kam,
obwoh! die Biegefestigkeit des Materials im dynamischen Versuch deutlich oberhalb
dieses Spannungsniveaus gemessen wurde. Aufgrund der apparativen Ausstattung war
es jedoch auch hier nicht méglich, nichtlineare Vorgédnge zu erfassen, so daB die
Ursachen fiir dieses Ermiidungsverhalten nicht diskutiert wurden. :

2.6 © Konsequenzen fir Sprodbruchuntersuchung keramischer Werkstoffe

Die beschriebenen Arbeiten lassen die Bedeutung von kontrollierten RiBausbreitungs-
untersuchungen an Oberflichenrissen bei der Bestimmung des Zahigkeitspotentials und
der Festigkeit keramischer Werkstoffe erkennen. Darliber hinaus beeinfluBt R-Kurven-
verhalten auch das Ermiidungsverhalten (statisch und zyklisch) dieser Werkstoffe. Dabei
kann man davon ausgehen, daB die GefiigemaBnahmen, die eine Steigerung des RiB-
widerstandes zum Ziel haben, auch eine besondere Anfilligkeit gegeniiber zyklischen
Ermidungsmechanismen aufweisen /72-79/. Zyklisches Offnen und SchlieBen -eines
Risses kann im Falle von RiBflankenbriicken diese allmahlich aufbrechen und so die
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Abschirmung der RiBspitze abbauen /80/. Auch ist eine Minderung des Umwandlungs-
potentials bei der zyklischen Belastung von ZrO,-Keramiken denkbar /77, 78, 80/.
Untersuchungen zum Ermidungsverhalten von Keramiken wurden bisher sowohl an
gekerbten Proben /77, 78/ als auch an ungekerbten Proben /72, 81/ durchgefiihrt. Die
Ermittlung der Dauer- und Wechselfestlgkelt /82, 83/ erfolgt ubhcherwelse an einer
gréBeren Anzahl von Proben.

Zur Verfolgung der ErmidungsriBausbreitung werden indirekte Methoden herange-
zogen. Beispielsweise wurde von Ritchie et al. /77, 78, 81/ eine leitende Folie aus
sprédem TiC auf die Oberfliche von DCB-Proben aufgeklebt und mit Hilfe der
elektrischen Potentialmethode die RiBausbreitung erfasst. Bei dieser Methode lag die
. Genauigkeit der RiBlangenbestimmung bei 10 um /77/ bzw. 2 um /72/. Eine weitere
Methode stellt die Replika-Technik dar, die z.B. bei der Untersuchung des stabilen
Wachstums von Hérteeindrucksrissen in Y-TZP angewendet wurde /84/.

Da die mikrostrukturellen Aspekte der ErmidungsriBbildung und -ausbreitung mit diesen
Techniken jedoch nur schwer zu erfassen sind, werden in jlingster Zeit, Entwicklungen
von Verformungsapparturen mit mikroskopischer in situ Beobachtung des Wachstums
von Oberfldchenrissen forciert. Diese von Steinbrech /68, 69/ mit elektromechanischen
Miniaturbelastungsapparaturen eingeleiteteA Entwicklung findet derzeit ihre Fortsetzung
mit neuen piezomechanischen Belastungsanordnungen.

In den Arbeiten von Frei /85, 86/ lag der Schwerpunkt dabei auf der Entwicklung von
REM-tauglichen piezogesteuerten Apparaturen zur Biege- und Zugbeanspruchung von
Keramiken. Die Vorrichtungen eignen sich sehr gut fiir qualitative Untersuchungen der
Schadigungsmechanismen wéahrend der RiBausbreitung. Volistandige Bruchexperi-
mente sind jedoch wegen der begrenzten Wege der verwendeten Plezotranslatoren in
der Regel nicht méglich.

In der vorliegenden Arbeit’ wurde daher der Schwerpunkt auf die Entwicklung einer
piezomechanischen Apparatur fir statische und zyklische Untersuchungen an Norm-
Biegeproben /87/ gelegt. Dabei-kam es neben in situ Beobachtungsmdglichkeit darauf
an, Probendurchbiegungen bis 180 pm mit einem speziellen Piezotranslator zu reali-
sieren, um auch eine vollstandige mechanische Messung durchfiihren zu kénnen.
Neben der Probenbelastung sollte auch die Probendurchbiegung direkt erfasst werden,
um so 'Relaxations- oder Kriechvorgdnge bei Durchbiegungs- oder Last-gesteuerten
Versuchen messen zu kénnen. |
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Da fiir RiBausbreitungsuntersuchungen an Keramiken auch der EinfluB des
Umgebungsmediums von groBer Bedeutung ist /30, 31, 51, 88/, waren zusétzlich
Maglichkeiten flir verschiedene Medien zu schaffen. - '

3 VERSUCHSSTANDE ZUR IN SITU BEOBACHTUNG STABILEN
RISSWACHSTUMS

Zur Durchfiihrung kontrollierter RiBausbréitungsexperimente ‘an kurzen Oberflichen-
rissen werden in Analogie zur Festigkeitsmessung ungekerbte Biegeproben, die auf der
vorgesehenen Zugspannungsseite poliert sind, in 3 oder 4 Punkt-Biegung (3PB oder
4PB) belastet. Die 3PB bietet den Vorteil eines relativ kleinen, hochbelasteten,
"linienfdrmigen™ Bereiches auf der Zugspannungsseite, in dem RiBbildung und -wachs-
tum erwartet werden kann. Diese Methode hat wegen der starkeren Lokalisierung Vor-
teile fur die in situ Beobachtung von "natiiichen" Oberflachenrissen, da deren Ursprung
ja nicht von vorneherein bekannt ist. Der im Experiment mit dem Mikroskop abzu-
rasternde Bereich ist klein genug, um mit vertretbarem Aufwand erfasst zu werden und
die enstehenden Risse auch zu entdecken.

Das Versuchsprinzip fiir die RiBausbreitungsmessungen an "natiifichen” Oberfléchen-
rissen ist in Abbildung 3.1 schematisch dargestelit.

Abb. 3.1: RiBausbreitungsuntersuchung an "natiirlichen” Oberfi&chenrissen;
Schematische Darstellung des MeBprinzips der in situ RiBbeobachtung



-32-

Aufgrund. der in Kap. 2.4 bereits erlduterten experimentellen Schwierigkeiten bei der
Untersuchung von Keramiken mit besonders steilem Anstieg der R-Kurve bzw. ohne R-
Kurveneffekt ist es notwendig, in diesen Fallen RiBausbreitungsexperimente an Harte-
eindrucksrissen durchzufiihren, damit sich nennenswertes, stabiles RiBwachstum tber-
haupt einstellt (siehe Abb. 3.2). Da die Risse dann gleichzeitig auch lokalisiert sind, wird .
in der Regel die 4PB mit dem grdBeren Bereich konstanten Biegemomentes verwendet.

Nach einem Vorschlag von Cook und Lawn /89/ kann man dann zwischen den beiden
inneren Auflagern mehrere Harteeindrucksrisse gleicher (Abb. 3.2) aber auch unter-
schiedlicher Last untersuchen.

Abb. 3.2: RiBausbreitungsuntersuchung an Harteeindrucksrissen;
Probenpraparation mit drei oder mehr Harteeindriicken gleicher oder
auch unterschiedlicher Last im Bereich konstanter Zugspannung
einer 4-Punkt-Biegeprobe '

Der Vorteil von Mehrfach-RiBausbreitungsexperimenten mit einer Probe [aBt sich bei-
spielsweise bei Harteeindrucksrissen gleicher Last erkennen. Die an den Hérteein-
drucksrissen angelegte Biegespannung ist im Verauf des Experimentes fiir die Risse
immer identisch, so daB alle bei Biegebelastung wachsen. Allerdings wird nur ein RiB
kritisch und 16st das Versagen der Probe aus. Aufgrund der identischen angelegten
Spannung haben aber auch die anderen Risse eine Linge erreicht, die nahezu der kriti-
schen RiBlange bei Versagen entspricht. Auf die weiteren Details der Harteeindrucks-
methode wird im experimentellen Teil dieser Arbeit weiter eingegangen (Kapitel5.3).
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Zur Untersuchung des stabilen Wachstums von Oberflachenrissen ("natirlichen” und
Harteeindrucksrissen) stand zum einen die elektromechanische Miniatur-Biegeapparatur
zur Verfligung, die bereits von Steinbrech und Schmenkel /68, 69/ benutzt wurde, und
zum anderen wurde eine neue piezomechanische Verformungsmaschine konzipiert und
mit entsprechenden Peripheriegerédten aufgebaut. Beide Versuchsanordnungen werden
nachfolgend beschrieben, wobei dem im Verlaufe der Arbeit neuentwickelten piezo-
mechanischen Prifstand besonders breiter Raum gegeben wird.

3.1  Elektromechanische Miniatur-Biegevorrichtung

Diese Biege-Apparatur ist fiir kleine Proben (ca. 30 « 3 « 2 mm3) geeignet und 148t sich
aufgrund der kleinen Abmessungen und des geringen Gewichtes (< 1kg) problemlos auf
dem X-Y-Tisch eines normalen Lichtmikroskopes unterbringen.

Die Belastung der Probe erfolgt mit einem kleinen Elektromotor (Monoperm Super, 6V),
der (iber ein Schneckengetriebe die zentral angeordnete Spindel antreibt. Diese Spindel
bewegt ein Querhaupt, das durch zwei Wellen gefiihrt wird. Auf dem Querhaupt befindet
sich ein Miniatur-Kraftaufnehmer (Fa. Wazau, Berlin) mit einem maximalen MeBbereich
von 1 kN. Die Krafteinleitung erfolgt (iber einen kleinen Zylinder auf der Oberseite des
Aufnehmers. Darauf befindet sich das mittlere Lager der 3PB. Es ist frei beweglich,
damit es sich entsprechend der Probe ausrichten kann. Dieses Lager kann gegebenfalls
gegen ein dhnliches Stiick mit den beiden mittleren Auflagewalzen fiir die 4PB-Anord-
nung ausgewechselt werden.

Uber eine variable Spannungsversorgung des Motors kann die Umdrehungsgeschwin-
digkeit und damit die Durchbiegungsrate eingestellt werden. Auch die Bewegungs-
richtung des Querhauptes (Be- oder Entlastung) wird Giber die Spannungsversorgung
geregelt.
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Abb. 3.3:  Elektromechanische Miniatur-Biegevorrichtung auf dem Verschiebetisch
eines Lichtmikroskopes

Der Probeneinbau erfolgt mit Hilfe einer kleinen Justiervorrichtung, so daB sie genau
senkrecht zu den Lagern ausgerichtet werden kann. Das Mikroskop (Fa. Zeiss,
Géttingen) bietet dabei zuséatzliche optische Kontroliméglichkeiten. Die an der Probe
anliegende Kraft P wird als Signal von der KraftmeBdose (KMD) an den verwendeten
MeBverstarker (KWS 3073, Fa. Hottinger Baldwin Messtechnik, Darmstadt) weitergelei-
tet und nach einer Verstarkung in den Standardbereich £ 10 Volt auf einem 3-Kanal-
Schreiber (Modell SE 130, Fa. ABB Metrawatt, Nirnberg) angezeigt. Die bei ent-
sprechend hoher Belastung auf der Zugspannungsseite auftretenden Oberflachenrisse
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werden mit dem Lichtmikroskop beobachtet. Da die Bruchstiicke der Keramikprobe bei
Instabilitdt in Richtung auf das Mikroskop-Objektiv geschleudert werden, werden
Objektive mit langerem Arbeitsabstand (vergleiche Tabelle 3.1) verwendet, die zusatz-
lich noch mit einer Schutzkappe versehen sind.

Die in Tab.3.1 aufgefiinrten Werte der Objektivaufliésung sind gréBer als die im Bruch-
experiment auftretenden RiBo6ffnungen. Trotz dieser Diskrepanz kénnen mit Hilfe von
Schragbeleuchtung die Risse in transluzenten Keramiken sichtbar gemacht werden.
Aufgrund der Reflexion des Lichtes an den RiBflanken tritt ein deutlicher Hell-Dunkel-
Kontrast auf, der das Ausmessen der RiBlange gestattet. Vergleichsuntersuchungen von
Oberflachenrissen im REM flihrten zu keinen anderen MeBwerten fir die RiBlange.

Tabelle 3.1:
VergréBerung Arbeitsabstand Auflésung /90/
3,2-fach 23,2 mm ' 7,9 um
32-fach | 6,8mm , 1,4 um

Zur Dokumentation des RiBwachstumsverhaltens kann eine hochauflésende Video-
kamera (Modell BC2, Fa. AVT-Horn, Minchen) oder eine Photokamera (Modell OM-4Ti,
Fa. Olympus, Hamburg) angeschlossen werden. Auf die Videoausstattung wird in
Kapitel 3.2.4 néher eingegangen.

Zur Messung der RiBldnge wahrend des Experimentes wird die gesamte Biegeanord-
nung mit dem Mikroskoptisch verfahren. Dessen Verschiebung wird mit einem Wegauf-
nehmer (Modell MT10 mit Z&hler, Fa. Heidenhain, Traunreut) mit einer Genauigkeit von
+ 1 um gemessen.

Das RiBwachstum und die mechanische Belastung (Kraft) sind wahrend des Versuches
somit gleichzeitig meBbar. Die Messung der Probendurchbiegung ist mit dieser Appara-
tur nicht vorgesehen. Jedoch kann bei Verzicht auf die in situ RiBbeobachtung (z.B. bei
reinen Festigkeitsmessungen) ein Wegaufnehmer (Modell WIT3, Fa. Hottinger Baldwin
Messtechnik, Darmstadt) mit Hilfe eines entsprechenden Aufbaus an der Stelle
maximaler Probendurchbiegung angebracht werden. Auf diese Weise ist dann das Auf-
nehmen einer Last-Durchbiegungskurve mdglich. Geregelte Versuche kénnen mit dieser
Apparatur nicht durchgefiihrt werden.
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Aufgrund dieser Einschrankungen und der sich aus den Uberlegungen in Kapitel 2.2
ergebenden Anforderungen wurde daher im Rahmen dieser Arbeit ein komplett neuarti-
ger Versuchsstand konzipiert und aufgebaut.

3.2 Neu entwickelter piezomechanischer Versuchsstand
3.2.1 Schematischer Aufbau des Versuchsstandes

In Abb. 3.4 ist der Aufbau des neu entwickelten piezomechanischen Versuchsstandes
mit den Peripheriegeraten und Signalwegen zusammenfassend schematisch dargestelit.
Von der Biegeanordnung des Versuchsstandes werden die Signale von Kraft (P) und
Probendurchbiegung (d) an einen Tragerfrequenz-MeBverstarker geleitet. Als Signal
zwischen - 10 und + 10 Volt werden sie danach einerseits auf Schreibern (X-t- und X-Y-
Schreiber) registriert und andererseits Uber A/D-Wandler digitalisiert und in einen AT- '
Personalcomputer weitergeleitet. Mit Hilfe des Uber der Biegeprobe angebrachten
Mikroskopes wird der Bereich maximaler Zugspannung wahrend des Experimentes
abgerastert. Die Positionsdaten von RiBanfang und -ende werden auf einer MeBwertan-
zeige angezeigt und ebenfalls als digitales Signal iber ein serielles Kabel an den PC
weitergegeben.

Als weitere EingangsgréBe in den PC dient das Vorgabesignal fiir die Regelung aus
einem Funktionsgenerator. Auch dieses Signal liegt im Bereich + 10 Volt und wird tber
einen A/D-Wandler digitalisiert. Das im PC berechnete Stellsignal wird an den Verstérker
des Piezoaktors Uber einen D/A-Wandler ausgegeben und fiihrt dadurch zu einer
entsprechenden Auslenkung des piezomechanischen Stellgliedes. Uber die eingebaute
Keramikprobe ist der Regelkreis dann wieder geschlossen.

3.2.2 Aufbau der Biegevorrichtung

Da die ProbengroBe bei der in 3.1 vorgestellten Anlage nicht den Gblichen Proben-
dimensionen /87/ fir Biegefestigkeitsmessungen an keramischen Hochleistungswerk-
stoffen entspricht, stellte die ProbengréBe von 45 + 4,5 » 3,5 mm?3 bzw. 45 « 4 » 3 mm3
eine Randbedingung bei der Entwickiung der neuen Apparatur dar. Ferner solite die
Belastungsanordnung eine mdglichst hohe Maschinensteifigkeit besitzen, um nur
geringe elastische Energie bei mechanischer Belastung zu speichern. Entsprechend
steht bei RiBwachstum auch weniger "Antriebskraft” von der Biegeapparatur zur Verfi-
gung, was stabilen RiBfortschritt zu beglinstigt.
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Abb. 3.4:  Prinzipskizze des neuentwickelten piezomechanischen Versuchsstandes

Diese Forderungen waren mit einer miniaturisierten Biegevorrichtung, deren Abmessun-
gen aufgrund der Plazierung auf dem Mikroskoptisch eines normalen Mikroskopes
begrenzt sind, nicht zu erflllen. Dariber hinaus war die gewiinschte Auslenkung (ca.
180 um) des verwendeten Piezotranslators und damit verbunden seine BaugréBe eine
wichtiges Kriterium bei der Dimensionierung der neuen Maschine. Statt die Belastungs-
anordnung in ein konventionelles Mikroskop zu integrieren, muBte daher ein Mikroskop
zur Apparatur gesucht werden. Als Losung wurde das in Kap:tel 3.2.4 beschriebene
Komponenten-MeBmikroskop ausgewahlt

Fiur den Rahmen wurde eine zylindrische Konstruktion gewahlt, wihrend die beweg-
lichen Teile und MeBsensoren im Zentrum plaziert wurden. Eine Skizze des oberen

- Bereiches der Verformungsmaschine ist in Abb. 3.5 zu sehen.

Die gesamte Apparatur ist aus experimentellen Griinden (Konzentration der Bruchvor-
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gange auf kleineren Bereich) fir 3PB-Experimente konzipiert. Die beiden duBeren Auf-
lager befinden sich am' AuBenrahmen, wahrend das mittlere Lager als Festlager auf dem
Piezoaktor in der Mittelachse angebracht ist. Die duBeren Lager sind beweglich, damit
sie sich optimal der Probe anpassen und geringe Parallelititsabweichungen an der
Probengeometrie selbsttatig ausgleichen kdnnen.

Die Walze des mittleren Lagers befindet sich in einer V-férmigen Kerbe in einem
Wolframcarbid(WC)-Zylinder am oberen Ende des Piezoaktors. Dieses WC-Stiick hat
eine Lange von 22 mm oberhalb des eigentlichen Piezoaktors, da es neben der
Aufnahme des mittleren Lagers auch zur Befestigung der beiden Wegaufnehmer (Modell
AGZH1, Fa. Sangamo, Essen) dient. Mit Hilfe einer Briicke (vergleiche Abbildung 3.5
und 3.6) sind sie exakt gegeniiber den beiden duBeren Auflagern an der Unterseite der
Keramikprobe plaziert. Die Tasterspitzen werden bei Belastung der Probe in die
Wegaufnehmer hineingeschoben und messen so die Probendurchbiegung relativ zur
Aufwértsbewegung des mittleren Lagers. Um dabei mdéglichst geringe Veruste durch
elastische Kompression zu haben, wurde die Konstruktion mit dem WC-Stiick gewahit,

Objektiv
D/ Medium
, Probe

___ Durchbiegung

N

Piezoaktor
L— (Feinzustellung)

722222

KraftmeBdose

Abb. 3.5: Skizze des oberen Bereiches der piezomechanischen Biegeappartur
mit der 3PB-Anordnung und zugehdrigen MeBsensoren (Wegaufnehmer,
KraftmeBdose und Objektiv zur RiBbeobachtung)
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das im praktischen Arbeitsbereich der Maschine eine' Kompression von weniger als
0,1 um (maximal = 0,4 um bei 2000 N Belastung) zeigt. Da dieser Fehler sehr gering ist,
wird er bei der Auswertung der Durchbiegung vernachléssigt.

Unterhalb des WC-Stiickes befindet sich der eigentliche Piezoaktor. Diese Art der Kraft-
aufbringung wurde wegen der sehr flexiblen und stufenlosen Méglichkeiten der Feinzu-
stellung gewahlt. Der Niedervolt-Piezo wurde in Schichtbauweise speziell fiir die
Verformungsmaschine gebaut (Fa. L.Pickelmann, Minchen). Er kann um bis zu 180 pm
ausgelenkt werden. '

Mit Hilfe des verwendeten Spannungsverstarkers (Modell LE 150 V, Fa. L.Pickelmann,
Miinchen) ist es méglich, den Piezo (iber den gesamten Ausdehnungsbereich mit einer
Frequenz von 50 Hz zu fahren. Dies ist fiir langere Ermuidungsversuche /83/ sehr
hilfreich, da dann innerhalb von 2,5 Tagen mehr als 107 Zyklen- gefahren werden
kénnen.

Um die auf die Probe wirkende Kraft zu messen, ist der Piezo direkt auf eine KraftmeB-
dose (KMD) (Modell 1010-AFS-500, Fa. Interface, Phoenix, Arizona, USA) geschraubt.
Die KMD hat einen maximalen MeBbereich von 2200 N und miBt die aufgebrachte Kraft
mit Hilfe von intern angebrachten DehnungsmeBstrei—fen (DMS). Die KMD wurde auch
aufgrund der vergleichsweise geringen Empfindlichkeit gegen transiente Temperatur-
schwankungen ausgewahlt /91/.

Der Piezoaktor ist an einem zentrischen. Gewinde der KMD angebracht, wahrend die
KraftmeBdose selbst auf einem Stempel befestigt ist. Dieser Stempel, und damit der
gesamte zentrale Aufbau, kann Uber ein Keilscheibensystem ca. 3 mm nach unten und
oben bewegt werden, um so das Einspannen einer Probe (evtl. auch mit von der Norm
abweichenden Dimensionen) oder das Aufbringen einer Vorspannung zu ermdglichen,
wenn die bis zum Bruch notwendige Probendurchbiegung gréBer als die maximale
Piezoausdehnung ist. Die obere der beiden Keilscheiben ist durch Schrauben fest mit
dem Stempel und den darauf befindlichen Aufbauten verbunden. Der Stempel selbst
wird mit einer Feder-Nut Konstruktion gefiihrt, um eine Rotation um die eigene
Mittelachse zu verhindem. Die Nut befindet sich seitlich am Stempel wédhrend die
~ Blattfeder am unteren Ende des AuBenrahmens der Apparatur verschraubt ist. Die
Ausrichtung des beweglichen, zentralen Teils der Maschine gegeniiber dem &uBeren
Rahmen wird durch eine Filhrung im unteren Bereich des Stempels (Siehe Abbildung
- 3.6) gewdhrleistet. Selbst bei mikroskopischer Beobachtung der Auf- und
Abwiértsbewegung dieses zentralen Teils der Biegeanordnung ist auch bei héchster -
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VergréBerung (500 x) keine Abweichung von der zentralen Mittelachse festzustellen. Die
~ eigentliche Bewegung des Stempels wird durch eine Drehung der unteren Keilscheibe
relativ zur oberen erzielt.

Der gesamte AuBenrahmen (vergleiche Gesamtansicht der Apparatur in Abb. 3.6)
besteht aus drei Teilen oberhalb und unterhalb einer Metallplatte, die als Tisch fur das
verwendete Lichtmikroskop dient. Der untere Rahmentopf mit der Grobzustellung des
zentralen Belastungs- und MeBsystems ist von unten an der Tischplatte befestigt. Die
Platte hat eine entsprechend dimensionierte Aussparung, durch die die zentrale Einheit
nach oben hindurchragt. Auf die Platte, deren Oberfliche (wie auch die Oberflachen
aller anderen Maschinenteile) auf eine Ebenheit von 5 um geschliffen wurde, wird ein
zylindrisches Mittelstlick gesetzt. Es ist aufgrund der so einfacher mdglichen prézisen
Ausrichtung als ein Teil ausgefiihrt worden. Es wird beim Zusammenbau der Anlage
relativ zum Piezo und damit zum mittleren Auflager der 3PB zentriert.

Das obere Rahmenteil (vergl. Abb. 3.5 und 3.6) ist wieder als eine Art Topf ausgefiihrt
und enthélt die bereits beschriebenen duBeren Auflager der Biegevorrichtung sowie eine
seitliche Offnung zum Probeneinbau. Dieses Teil wird auf den Mittelzylinder aufgesetzt
. und entsprechend ausgerichtet. Zwischen den beiden Lagern ist auf der Oberseite eine
zentrale (")ffnung mit 34 mm Durchmesser vorhanden, durch die die mikroskopische in
situ ‘Beobachtung der Zugspannungsseite einer Keramikprobe im Bereich der maxima-
len Spannung erfolgen kann.

Um auch den EinfluB des Umgebungsmediums (Luft, Wasser, Ol) untersuchen zu
kdnnen, ist ein Aufsatz aus Messing konstruiert worden, der ein sehr diinnes Mikros-
kopierglas (= 100 um) in einem einstelibaren Abstand parallel zur Keramikoberflache
halt. Zwischen diese plane Glasscheibe und die Probenoberfldche wird ein Wasser-
oder Oltropfen gegeben, der aufgrund seiner Oberflichenspannung dort stabil positio-
niert bleibt. So ist es moglich, ohne groBe optische Verluste durch das Medium hindurch
eine in situ Beobachtung mit dem Lichtmikroskop durchzufiihren.

An der Verformungsmaschine wurde eine Steifigkeit von = 500 N/um gemessen. Wegen
der hohen Maschinenharte /30/ wird diese bei der Auswertung der experimentellen
Daten ebenfalls nicht in Rechnung gestelit.
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3.2.3 MeB- und Steuergeréte

Als MeBwertaufnehmer befinden sich integriert in die Apparatur eine KraftmeBdose
(KMD) sowie zwei Wegaufnehmer (LVDT). Die KMD ist direkt an den 2-Kanal-MeBver-
starker (Modell KWS512.D, Fa. Hottinger Baldwin MeBtechnik, Darmstadt).angeschlos-
sen und auf die MeBbersiche 100 N, 200 N, 500 N und 1000 N am Verstérker kalibriert.
Im 500 N MeBbereich wurde eine Genauigkeit von besser als + 1 N ermittelt.

Um- aus den beiden LVDT ein Signal fir die Probendurchbiegung zu erhalten, sind sie
vor dem Einbau in gleicher Position bezilglich der Probe getrennt auf ihren elektrischen
Nullpunkt eingestellt und kalibriert worden. Danach wurden sie parallel geSohaltet und
zusammen kalibriert. Diese Parallelschaltung bringt die Taster mit Hilfe entsprechender
Widersténde auf dieselbe Empfindlichkeit und gibt den Mittelwert der Messung an den
Verstarker weiter. Nach der Kalibrielrung ergab sich eine Genauigkeit, die selbst im
gréBten der drei MeBbereiche (200 um, 500 um und 1000 um) besser als + 2 um ist. Im
normalerweise  verwendeten 200 pm MeBbereich ist die Genauigkeit sogar besser als
1 pum.

Die Signa‘le'der anliegenden Kraft P und der Probendurchbiegung 8 werden als
Standardsignale mit + 10 Volt Spannung auf einem 3-Kanal-(X-t)-Schreiber (Modell .
SE130, Fa. ABB Metrawatt, Niirnberg) und auf einem X-Y-Schreiber (Modell YEW 3023,
Fa. Yokogawa, Japan) mitgeschrieben, der wegen seiner extrem hohen Schreib-
geschwindigkeit von 2000 mm/s ausgewahlt wurde. Neben diesen "Hardcopy™-Daten
werden-die Signale auch Uiber Analog/Digital(A/D)-Wandler in einen Personal Computer
(PC) eingegeben. Die verwendete Hardware wird in Kapitel 3.2.5 ausfiihrlich vorgestellt.
Neben P und & ist auch das Signal des Funktionsgenerators (Modell Microprofiler
418.91, Fa. MTS-Systems GmbH, Berlin) eine weitere EingangsgréBe in den PC. Der
Funktionsgenerator arbeitet in 18 Bit Technologie und ist somit in der Lage, Signale in
Schritten von weniger als 0,1 mV auszugeben. Die Programmierung von Funktionen
nahezu beliebiger Form mit einer Frequenz von einerseits maximal 80 Hz und anderer-
seits der Mdglichkeit, konstante Signale Uber langere Zeitrdume zu halten, kann in
komfortabler Weise direkt auf der Frontseite des Generators erfolgen. So wurden fiir die
vorgelegte Arbeit vor allem Rampenfunktionen mit unterschiedlichen Anstiegszeiten und
Funktionen mit einer einstellbaren Anzahl aufeinanderfolgender Sinusschwingungen auf
unterschiedlichem Niveau und mit unterschiedlicher Amplitude, sogenannte Blockfunk-
tionen, verwendet.
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Will man die Regelung umgehen, so ist auch der direkte AnschluB des Funktionssignals
an den Verstérker des Piezoaktors mdéglich.

Die drei Signale die tiber A/D-Wandler in den PC gegeben werden, sind die MeBgréBen
P und §, die das Materialverhalten erfassen, und das Vorgabesignal des Funktions-
generators, das den Versuchsablauf bestimmt. Auf der Basis dieser Eingangssignale
wird im PC ein digitales Stellsignal erzeugt, das Gber einen D/A-Ausgang als ein
analoges Signal zwischen 0 und 10 Volt an die Spannungsquelle (Modell SQV1/150, Fa.
L.Pickelmann, Miinchen) des Piezoaktors gegeben wird. Dieses Gerét ist fir den 1-
Kanal-Betrieb eines Niedervoltpiezos ausgelegt und hat eine Ausgangsspannung
zwischen 0 und 150 Volt (maximal 180 V). Der Betrieb des Aktors (iber den vollen Stell-
bereich von 180 pm mit dem Stellsignal von 0 - 10 V gewabhrleistet.

Die bislang vorgestellte Ausriistung wird flr die geregelte mechanische Belastung der
Keramikprobe sowie die Messung des mechanischen Verhaltens wahrend der
Experimente benétigt. Um die zusétzlich mit dieser Apparatur durchzufiihrenden in situ
Studien des Wachstums von Oberfldchenrissen zu ermdglichen, sind entsprechende
Beobachtungs- und MeBeinrichtungen ausgewahlt und zusammengefiigt worden.

3.2.4 RiBbeobachtungs- und -meBeinrichtungen

Zur RiBbeobachtung wurde das in Abbildung 3.7 wiedergegebene Komponenten-MeB-
mikroskop (Modell CMM, Fa. Wild Leitz, Kéin) eingesetzt, das bis zu 5 Objektive auf-
nehmen kann.

Die Lichteinspeisung erfolgt Gber ein sehr flexibles Glasfaserkabel von einer Kaltlicht-
quelle (Modell Intralux 4000, Fa. Volpi, Schlieren, Schweiz). Durch das Glasfaserkabel
werden Vibrationen vom Ventilator der Lampe nicht auf das Mikroskop (bertragen.
Durch das Kaltlicht wird eine 6rtliche Erwédrmung der Keramik mit entsprechendem Stér-
einfluB auf die Messung des Materialverhaltens vermieden.
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Abb. 3.7: Lichtmikroskop und Verformungsapparatur mit Steuer- und
Erfassungsgeraten

Den Mikroskopaufbau ergdnzen zu Dokumentationszwecken weiterhin eine spezielle
Mikroskop-Kamera (Modell MPS 46/52, Fa. Wild Leitz, KéIn) und eine hochauflésende
CCD-Videokamera (Modell BL 202, Fa. Panasonic, Bergisch-Gladbach). Das Signal der
Video-Kamera wird iber einen Video-Timer (Modell VTG-22, Fa. For-A, Japan) zu
einem s-VHS Video-Recorder (Modell AG 7330, Fa. Panasonic) gefiihrt. Durch den
Timer ist eine Echtzeitbasis flir das jeweilige Experiment vorhanden. Der kleinste
Zeitschritt betrdgt 10 ms.

Die GesamtvergréBerung bis zum Monitorbild ergibt sich aus der Objektiv-VergréBerung
multipliziert mit dem Faktor 58. Mithin lagen typische mittlere VergréBerungen bei 1450x.
Die beschriebene Video-Einrichtung zur in situ Beobachtung und Dokumentation der
Keramikoberfldche ist in Abb. 3.8 gezeigt. Um eine vollstandige Beobachtung des riB3-
aktiven und versagensrelevanten Bereiches der Zugspannungsseite bei hoher Ver-
gréBerung zu gewahreisten, muB die Oberflache im Experiment sténdig abgerastert
werden, was eine Relativbewegung zwischen Belastungsanordnung und Mikroskop



- 45 -

Abb. 3.8:  Videobilderfassung mit Recorder und Monitor (typische Oberflachenansicht
einer Mg-PSZ Probe mit z.T. erkennbaren Kérnern)

erfordert. Da in dem hier realisierten Aufbau die Biegeanordnung selbst nicht verscho-
ben werden kann, wurde das gesamte Mikroskop auf einen in X- und Y-Richtung ver-
schiebbaren Prazisions-Kreuztisch (Fa. Cleveland, Loffingen) gesetzt (siehe Abbildung
3.8).

Der Tisch ist in beide Achsenrichtungen motorisiert. In beiden Einzelelementen sind
GlasmaBstdbe (Modell LS 407, Fa. Heidenhain, Traunreut) mit einer MeBgenauigkeit
von = 0,5 um integriert, so daB mit der Motorsteuerung eine exakte und reproduzierbare
Positionierung des Mikroskopes auf £ 1 um ermdglicht wird. Dabei kann die Trans-
lationsgeschwindigkeit variiert werden. Die Verfahrrichtung wird mit einem Joystick vor-
gegeben. An die GlasmaBstébe ist ein Zweiachszahler (Modell VRZ 720, Fa. Heiden-
hain, Traunreut) zur Anzeige der X- und Y-Position angeschlossen. Der kleinste Schritt
in der Anzeige betrdgt 1 um. Uber eine serielle Schnittstelle (RS 232) werden die
Positionssignale digital an den PC weitergegeben.
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3.2.5 Hardware zur PC-gestiitzten Datenerfassung und Versuchsregelung

Kraft MTS Durchbiegung
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Abb. 3.9:  Schema der verwendeten Hard- und Software mit Signalwegen

In Abb. 3.9 ist der gesamte Aufbau (Hard- und Software) der Datenerfassung und
Versuchsregelung zusammenfassend schematisch dargestellt. Die drei analogen
Signale (P, & und das Signal der Vorgabefunktion) werden in den beiden Steckkarten
TXA12 (Analaog-Ein-/Ausgangskarte) und TXP32CP (Signalprozessorkarte) verarbeitet.
Das Stellsignal an den Piezo wird berechnet und an den Piezo-Verstirker ausgegeben,
so daB der Regelkreis geschlossen ist (vgl. Abb. 3.4). Die digitalen Daten der
Heidenhain-Positioniermessung werden ebenso wie die Werte P und § sowie die
gemeinsame Zeitbasis mit der eigentlichen Datenerfassungs-Software "HWS" weiter-
verarbeitet und im PC abgespeichert. Das kommerzielle Programmpaket DIA-PC (Fa.
GFS, Aachen) wird zur anschliessenden Darstellung der MeBergebnisse verwendet.
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Far die Erfassung der Versuchsdaten und die Regelung des Versuchsstandes stand ein
AT-kompatibler Rechner mit einem 80286 Prozessor und entsprechendem 80287-
Coprozessor (Modell 286 Pac-Plus, Fa. Tandon) zur Verfligung. Dieser PC-Typ mit
auswechselbaren 30-MB Festplatten wurde zur Erzielung hoher MeB- und Rechen-
geschwindigkeiten durch die Signalprozessorkarte TXP32CP und die dazugehérige
Analogkarte TXA12 mit 4 Analog/Digital-Wandlern (A/D) und 3 Dlgltal/Analog -Wandlern
(D/A) erweitert (Fa. Skalar, Gottingen).

Das TXA12 Analog-Board ist in 12 Bit-Technik aufgebaut und hat eine Summenab-
tastrate von 200 kHz, d.h. bei den verwendeten drei Eingangskanélen ergibt sich
rechnerisch eine Abtastrate von ca. 70 kHz pro Kanal. Mit der verwendeten Software-
Installation konnte jedoch eine Abtastzeit von 10 us erreicht werden, was einer MeB-
frequenz von 100000 Hz pro Kanal entspricht. Die 12 Bit-Technik erlaubt bei einer
Eingangsspannung von £10V eine Aufteilung des Signals in Schritte von 4,88 mV. Das
entspricht etwa 0.05 % des jeweiligen MeBbereiches. Ein weiterer Vorteil dieser Analog-
Karte liegt neben der hohen Abtastrate in der Verwendung des sogenannten
Sample&Hold Betriebes. Damit werden die vier Eingangskanéle tatsdchlich zeitgleich
- gemessen, so daB hier keine Zeitdifferenzen mit entsprechend negativer Auswirkung auf
die MeBgenauigkeit und Regelmdglichkeit auftreten. Das Schaltbild in Abb. 3.10 zeigt
den prinzipiellen Aufbau der Karte. -

Aus dem Blockschaltbild wird auch ein weiterer Vorteil der verwendeten Kartenkombina-
tion deutlich. Da beide Karten mechanisch verbunden sind, ist die Dateniibertragung
untereinander vom verwendeten PC-Prozessor véllig unabhzngig und dementsprechend
auch schneller. Die drei Eingangskanéle werden im A/D-Wandler digitalisiert und in den
Datenbus gegeben. Entsprechend wird ein digitales Ausgangssignal direkt von der
Datenleitung Giber den entsprechenden D/A-Wandler ausgegeben. -

Uber den Datenbus ist die TXA12 Analog-Karte mit der elgenthchen Sngnalprozessor-
karte TXP32CP direkt verbunden. o :

Die verwendete Hardware-Kombination ist in der Lage, unabhéangig vom PC-Prozessor
Daten zu sammeln und mehr als 5000 MeBwerte zu speichern, bevor sie -auf die
Speichereinheiten des PC umkopiert werden. Da der Signalprozessor eine Zykluszeit
von nur 80 ns hat (zum Vergleich: Cray Y-MSP, 6 ns Zykluszeit), kann er zwischen der
Erfassung jedes MeBwertes auch bei maximaler Abtastrate noch bis zu 700 FlieB-
komma-Operationen durchfihren /93, 94/. ‘
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Abb. 3.10: = Schaltbild der Analogkarte TXA12 /92/

Diese Rechenkapazitat wird in der speziell fir den Versuchsstand entwickelten Software
"HWS"* zur Regelung der Biegeapparatur benutzt.

Zum seriellen AnschluB der digitalen Daten aus der RiBlangenmessung war es
notwendig, mit Hilfe einer 4-fach seriellen Karte (Hostess 4, Fa. Comtrol Systéms,
St.Paul, USA) entsprechende AnschluBméglichkeiten zu schaffen. Somit konnten auch
der MTS-Funktionsgenerator und ein Plotter (Modell HP7475A, Fa. Hewlett-Packard,
Bad Homburg) seriell an den PC seriell angeschlossen werden.

Entwicklung der Software in Zusammenarbeit mit H.Rongen und
P.Vogel (ZEL, KFA-Jalich) /95/
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4 MATERIAL UND PROBENHERSTELLUNG‘
4.1 Waerkstoffe

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das stabile Ausbreitungsverhalten kurzer Oberflachen-
risse in mondlithitischer Oxidkeramik untersucht. Fir die stabilen RiBausbreitungs-
experimente mit in situ RiBbeobachtung wurden Keramiken ausgewdhit, deren RiB-
z&higkeitsverhalten durch unterschiedliche Verstarkungsmechanismen verursacht bzw.
beeinfluBt ist.

Den Schwerpunkt bildeteh Experimente mit umwandlungsverstérkten ZrO,-enthaltenden
Keramiken.

- An MgO-teilstabilisiertem ZrO, (Mg-PSZ) mit 8,4 Mol-% MgO, die zu den z&hesten
monolithischen Keramiken z&hlt /17, 40, 41, 64, 65/, wurde das RiBwiderstands-
verhalten von "natiidichen” Oberflachenrissen untersucht. Darlber hinaus wurden
Untersuchungen zum mikrostrukturellen Umwandlungsverhalten mit Hilfe der.
Raman-Spektroskopie durchgefihrt.

- An Y,04-stabilisiertem ZrO, wurden die RiBausbreitungsexperimente an kurzen
Oberflachenrissen durchgefiihrt, die zuvor mit einem Vickers-Hérteeindruck
erzeugt worden waren. Dabei interessierte insbesondere der EinfluB von unter-
schiedlichem Y,04-Gehalt (4 bzw. 3 Mol.-%) auf die Materialzihigkeit. Auch hier
wurden die Umwandlungsvorgange z.T. mit dem Raman-Spektrometer untersucht.

Neben diesen umwandlungsverstarkten Keramiken mit PfozeBzonenabschirmung
wurden Untersuchungen an einer Keramik vorgenommen, deren Verstarkung im
wesentlichen auf RiBflankenwechselwirkungen beruht.

- Als Reprasentant und Modellmaterial diente eine grobkémige Al,O5-Keramik
(AF99.7, Fa. Demarquest), deren R-Kurvenpotential bereits in zahireichen LangriB-
Untersuchungen nachgewiesen und analysiert wurde /30, 31, 55, 62/.

In Tabelle 4.1 sind einige Materialdaten der untersuchten Keramiken (Hersteller- und
Literaturangaben) aufgelistet und die RiBgeometrien angegeben, mit denen die RiBaus-
breitungsexperimente durchgefiihrt wurden /31, 44, 96, 97, 98/.
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Tabelle 4.1:
Material | Charakterisierung Ri Bausbréitungsexperiment ‘Bezugsquelle
Umwandlungsverstérkte ZrO>-Keramik
Mg-PSZ | og =630 MPa « "natiifiche” Oberflachenrisse | NILCRA,
-~ | Kic =10- 18 MPaVm | Australien,
D=50-70 pm »
3Y-TZP | og=- « Harteeindrucksisse COORS,
Kic = 5 MPaVm i USA
D<4-5um ' R
4Y-TZP | og=700 MPa | o Harteeindrucksrisse CERATEN,
Kic=- Spanien
D<3um ’
Nicht-umwandlungsverstarkte Keramik
Al,O3 | og=300 MPa * "natiifiche” Oberflichenrisse DEMARQUEST,
| Kic = 4,6 MPaym e Harteeindrucksrisse Frankreich
D=6-10pum '
Erklarungen:

og: Biegebruchsbannung (4PB); K|c: Kritische Spannungsintensitét; D: mittl. KorngréBe

4.2 ' Probenhersteliung und Oberflichenpriparation

Die Herstellung der fiir die Untersuchungen verwendeten Biegeproben erfolgte mit Hilfe
von Diamantwerkzeugen. Aus den in der Regel plattenférmig angelieferten Keramiken
industrieller Produktion oder aus gréBeren Laborproben wurden leicht tberdimen-
sionierte Stabchen gesdgt und danach auf die Endabmesssungen geschliffen. Dabei
konnte eine Parallelitét der Flichen von besser als + 2 um erzielt werden. Die so prapa-
rierten Proben wurden dann auf der vorgesehenen Zugspannungsseite geldppt und in
einem zweiten Arbeitsschritt mit Diamantpaste (feinste Kérnung 1 um) poliert bis eine
nahezu kratzerfreie Oberfléche entstanden war. Die hochpolierte Oberfliche war fiir die
Untersuchung von Oberflachenrissen mit der verwendeten in situ Lichtmikroskopie
unerdaBlich. Die aufwendige Oberflachenpraparation war jedoch auch deshalb not-
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wendig, weil reprodUzierbare Oberflichenzustiande geschaffen werden sollten. In einem
weiteren Bearbeitungsschritt wurden die Probenkanten mit einer kleinen Fase unter 45°
versehen. Diese Fase wurde durch Lappen erzeugt und sorgte dafiir, da am Proben-
rand keine versagenausiésende Kornausbriiche mehr vorhanden waren. Vorunter-
suchungen zeigten, daB durch ein solches Anfasen die Risse tatséchlich von Defekten
im Bereich der Zugspannungsfldche der Probe und nicht von einer praparationsbe-
dingten Schwachstelle an der Probenkante ausgingen.

Nach der Bearbeitung wurden die Proben teilweise einer Glihbehandiung bei. 1000°C
(1 h) unterzogen, um durch das Schleifen und Polieren im Oberflichenbereich einge-
brachte Eigenspannungen abzubauen. Auf die genaue Abfolge der Gliihbehandlungen
wird bei der Vorstellung der Experimente jeweils im Detail eingegangen, wenn es zur
Erklarung von Materialeffekten notwendig ist.

. Die Proben, bei denen das Wachstum von "natiirlichen™ Oberflichenrissen untersucht
wurde, waren nach diesen Bearbeitungsschritten direkt einsetzbar. Proben, bei denen
die RiBausbreitungsuntersuchung an kurzen Rissen durchgefiihrt werden mufte,
wurden mit Harteeindriicken versehen. Zu diesem Zweck stand ein Makrohéneprﬁfer
(Dia Testor 2R, Fa.O.Wolpert GmbH, Ludwigshafen) mit Eindruckslasten von 1-250 kg
zur Verfigung. Als Eindruckdiamanten wurden  Vickers- bzw Knoop-Diamanten
verwendet. Die Haltezeit bei maximaler Last war bei allen Experimenten gleich und
betrug 15 Sekunden. Bei 3PB-Proben wurde nur ein Eindruck in die Probenmitte (Ort
maximalen Biegemomentes) gesetzt wahrend bei 4PB-Proben mit mehreren
Harteeindriicken und z.T. unterschiedlichen Eindruckslasten im Bereich zwischen den
beiden inneren Auflagern (vergleiche Abb. 3.1) gearbeitet wurde. Nach dem Einbringen
der Eindriicke wurden die Proben teilweise vor dem eigentlichen
RiBausbreitungsexperiment ebenfalls einer Glihbehandlung bei 1000°C unterzogen, um
die eingebrachten Harteeindruckseigenspannungen zu entfernen /98/. Bei einem
GroBteil der Untersuchungen mit Harteindrucksrissen wurden jedoch bewuBt die
Eigenspannungen aufgrund des Harteeindrucks im Material belassen (siehe Kapitel 5.3).

5 UMWANDLUNGSVERSTARKTE ZIRKONOXID-KERAMIK
5.1  Zahigkeitssteigerung durch Umwandlungsverstérkung

Der Verstarkungsmechanismus durch spannungsi'nduzierte martensitische Phasenum-
wandlung ist in ZrO,-enthaltenden Keramiken seit fast 20 Jahren bekannt. 1975
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erschien in "Nature" /42/ der erste Artikel tiber verstarkte ZrO,-Keramik unter der Uber-
schrift "Ceramic Steel?". Die Ursache fiir die RiBzahigkeitssteigerung durch- Umwand-
lung liegt in der Polymorhie des ZrO,. In reiner Form existiert es in drei kristallographi-
schen Modifikationen; kubisch (c), tetragonal (t) und monoklin (m) /106/.

Die kubische Phase ist zwischen 2370°C und dem Schmelzpunkt (2850°C) stabil, die
tetragonale Phase liegt zwischen 2370 und 1240°C vor und unterhalb von 1240°C
besitzt ZrO, monokline Symmetrie. Die monokline Phase ist daher auch bei Raumtem-
peratur die thermodynamisch stabile Modifikation. Bei der Phasenumwandlung von
tetragonaler nach monokliner Struktur kommt es zu Volumenaufweitung und Scher-
dehnungen. Das monokline Kristallgitter beansprucht etwa 5 % mehr Volumen /65/. Da
dieser Vorgang spontan und diffusionslos passiert, wird hier im allgemeihen von einer
martensitischen Umwandiung gesprochen /40, 41, 64, 65/. Aﬁfgrund der groBen
Dilatation ist es nicht maglich, eine reine ZrO,-Keramik herzustellen. ZrO, kann aber
durch die Zugabe von Metalloxiden stabilisiert werden /107/. Durch gezielte thermische
- Behandlung 148t sich die Umwandlungsneigung so empfindlich einstellen, daB ZrO,-
Keramiken zu den monolithischen Keramik mit der héchsten RiBz&higkeit zahlt /99-105/.

In dieser Arbeit werden mit MgO und Y,0O4 stabilisierte Proben untersucht, deren
Zustandsdiagramme in Abbildung 5.1 a und b wiedergegeben sind.
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Abb. 5.1 a:  ZrO,-reicher Bereich des ZrO,-MgO-Zustandsdiagramms /106/ |
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Abb. 5.1 b:  ZrO,-reicher Bereich des ZrO,-Y,04-Zustandsdiagramms /108/

MqO teilstabilisiertes ZrOz

Bei der untersuchten, kommerziellen ZrO,-Keramik mit 8,4 Mol-% MgO¥ handelt es sich
um eine teilstabilisierte zweiphasige Keramik, in der die zweite Phase in Form von Aus-
scheidungen vorliegt. Die Sinterung solcher Werkstoffe erfolgt bei etwa 1750°C in der
kubischen Phase /65, 109/. Dabei entsteht ein relativ grobkérniges Geflige mit
kubischen Kérnern von 50 bis 70 um Durchmesser. Wahrend der Abkiihlung scheidet
sich intragranular die tetragonale Phase aus (Abb. 5.2). Sie kann durch Haltezeiten bei
1450°C im Zweiphasengebiet gezielt beeinfluBt werden.

# Mg-PSZ TS grade, Hersteller NILCRA, Victoria, Australien
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Abb.5.2:  Tetragonale Ausscheidungen in Mg-PSZ: HF-Atzung einer
Bruchflache /101/. Das kubische ZrO, ist entfernt.

Durch die Variation der Abkiihlgeschwindigkeit und der Haltezeit kann die Dichte und
Gr6éBe dieser Ausscheidungen definiert eingestellt werden. Sind die Ausscheidungen
klein genug, d.h. unter 0,2 um, so verbleiben sie auch bei der weiteren Abkiihlung auf
RT in der tetragonalen Symmetrie /65, 101, 109/.

Neben der GréBe der Ausscheidungen gibt es noch einen weiteren EinfluBfaktor auf die
Umwandlungsneigung und damit auf die Materialzdhigkeit. Die Umwandlungsneigung
der Ausscheidungen kann durch die Bildung Mg-reicher 8-Phase (Mg,Zr50;5) in ihrer
unmittelbaren Umgebung, wie sie bei Glihbehandlungen im Temperaturbereich um
1100°C beobachtet wird, noch gesteigert werden /65/. Durch die Variation der Haltezeit
bei dieser subeutektoiden Warmebehandlung hat man die Méglichkeit, das mechanische
Verhalten der Keramik zu beeinflussen. Je nach exakter Zusammensetzung aller Verun-
reinigungen kann das Material durch eine bestimmte Abfolge der Warmebehandlungen
auf maximale Festigkeit oder auf maximale Zahigkeit und damit auch Thermoschock-
bestéandigkeit eingestellt werden /109/. Das vorliegende Material war vom Hersteller auf
hohe RiBzahigkeit warmebehandelt worden und firmiert deshalb als "TS grade” (Thermal
Shock Resistance).

Umwandlungsverstarkung

Der Effekt der Zahigkeitssteigerung bei RiBveridngerung (R-Kurveneffekt) stellt sich bei
Mg-PSZ Keramik dadurch ein, daB8 die metastabilen t-Ausscheidungen im Spannungfeld
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eines wachsenden Risses umwandeln. Es bildet sich eine riBumgebende ProzeBzone
aus. Da die Umwandlungszone von Matrixmaterial umgeben ist, kann die Umwandiung
nicht ohne Zwangskréfte ablaufen. Entsprechend bauen sich Druckspannungen auf, die
im Bereich hinter der RiBspitze ("wake") den RiB sehr wirksam von den auBen an die
Probe angelegten Spannungen abschirmen /110/ (vergleiche Abbildung 5.3).

ursprungliche
RiBspitze { 4

e VAT
L
ar= ARl

RiB

Transformationszone

Abb. 5.3: Tra'nsformationszone‘ im Bereich der RiBflanken ("wake") fihrt
zum Aufbau abschirmender Druckspannungen /110/.

Um in dieser Situation RiBfortschritt zu erzielen, ist eine erhdhte &uBere Spannung not-
wendig, da die Druckspannungen GOberwunden werden missen. RiBwachstum ver-
groBert die Druckspannungszone im "wake"-Bereich, was einen zunehmenden
Spannungsbedarf fiir weiteren RiBfortschritt bedeutet. Dies fihrt dann zu einem
makroskopisch meBbaren R-Kurvenverhalten. ~

Die Auspriagung dieser R-Kurve ist durch die GréBe der Umwandlungszone und die
Dichte der darin umgewandelten Teilchen bestimmt. Je breiter diese. Zone, desto héher
wird die erreichbare Zshigkeit. Da die abschirmende Wirkung der Transformationszone
auch hinter der RiBspitze noch bis etwa zum Fiinffachen ihrer Breite ‘aktiv ist, wird der
ansteigende Bereich der R-Kurve unmittelbar durch die GroBe der Zone bestimmt /110/.
Im Fall des Mg-PSZ kann die Breite durchaus 400 bis 500 um betragen, so da3 der
ansteigende Bereich der R-Kurve sich Gber 2 mm oder mehr erstrecken kann /110, 111/.
Ziel der Materialentwicklung von Mg-PSZ ist es, die Umwandlungsneigung der metasta-
bilen tetragonalen Ausscheidungen durch die Warmebehandlung gerade so einzustellen,
daB die t-Ausscheidungen nur einer geringen zusétzlichen riBbegleitendén Spannung
bediirfen, um von der tetragonalen in die monokline Symmetrie umzuwandeln. Die
GréBe der Umwandlungszone korreliert dann unmittelbar mit der Umwandlungsneigung.
Auf maximale Zzhigkeit entwickeltes Mg-PS'\ZA birgt allerdings die Gefahr, auch t-Aus-
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scheidungen zu enthalten, die ohne RiBspannungsfeld umwandeln. In der Tat kann zu

geringe Stabilitdt der tetragonalen Phase auch zu einem RT-Alterungseffekt /99-101/

fihren. Altert das Material bei RT, so wandeln zunehmend mehr t-Ausscheidungen in

die monokline Symmetrie um und stehen nicht mehr fiir die spannungsinduzierte

Umwandlung bei RiBwachstum zur Verfligung. Die erreichbare Z&higkeit wird geringer.

Es ist jedoch mdglich, durch eine kurze Glihbehandlung bei 1000°C, bereits monoklin
~ vorliegende Ausscheidungen wieder in die tetragonale Symmetrie zuriickzuwandeln

./99/. Dadurch ergibt sich die Mdglichkeit, das Material zu rekonditionieren. Im Anliefe-

rungszustand vorliegendes Probenmaterial mit unbekannt langer Auslagerungszeit kann

damit auf den gleichen Ausgangszustand gebracht werden.

Y20, stabilsiertes ZrO,

Neben dem besonders z&hen, MgO-teilstabilisierten ZrO, wurden in dieser Arbeit auch
verschiedene Y,0g3-stabilisierte ZrO,-Keramiken untersucht. Die mit 3 bzw. 4 Mol-%
Y05 stabilisierten' Keramiken enthalten sowohl kubische als auch tetragonale Korner.
Da praktisch nur die tetragonalen Kérner zur Zahigkeitssteigerung beitragen konnen,
werden die Werkstoffe als 3Y-TZP(Tetragonal Zirconia Polycrystals)y# und 4Y-TZP#H
bezeichnet. Réntgenographische und rasterelektronenmikroskopische Untersuchungs-
ergebnisse zur Zusammensetzung sind in Tabelle 5.1 aufgelistet.

Tabelle 5.1: Zusammensetzung 3 und 4Y-TZP /97, 98/

Keramik kubisch tetragonal | t' - monoklin
3Y-TZP 19% - | 81% | - -
4Y-TZP 22 % 25 % 43% 10 %

Beispielhatft ist in Abbildung 5.4 die Mikrostruktur der 4Y-TZP Qualit4t gezeigt. Die etwas
gréBeren Kérmer (= 3 um) konnten durch REM-Analysen aufgrund des hdheren Yttrium-
Gehaltes (vergl. Abb. 5.1 b) mit kubischer Symmetrie identifiziert werden, wobei sich
teilweise Ausscheidungen einer nicht umwandelbaren t-Phase in diesen Koérnem
befinden /97/. Die kleineren Kérner (< 1 um) wurden teilweise als t-Phase identifiziert,
einige dieser Korner Iiégen bereits in der thermodynamisch stabilen monoklinen

#i _ Hersteller: Coors (Golden, Colorado, USA)
Hersteller: CERATEN (Getafe, Madrid, Spanien)
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Symmetrie vor /97/.
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Abb. 5.4: Mikrostruktur von 4Y-TZP (REM-Aufnahme; weiBer Balken = 1 um)

5.2  Ergebnisse der Untersuchungen an MgO-teilstabilisiertem ZrO, (Mg-PS2Z)
und Diskussion

5.2.1 RiBausbreitungsuntersuchung an "natlrichen" Oberflachenrissen

Mg-PSZ weist in der hochzahen TS-Qualitit ein ausgepréagtes R-Kurvenverhalten auf,
wie von mehreren Autoren durch Bruchuntersuchungen an langen Rissen festgestellt
werden konnte /39, 40, 99-102/. RiBausbreitungsuntersuchungen an "natirlichen” Ober-
flachenrissen dieses Werkstoffes scheinen daher besonders attraktiv, um herauszu-
finden, ob die Ergebnisse des RiBzdhigkeitsverhaltens der langen Risse wirklich flir eine
versagensrelevante Bruchcharakterisierung herangezogen werden kénnen. Allerdings
werden RiBausbreitungsmessungen mit "natirlichen™ Oberflachenrissen dadurch
erschwert, daB hochzdhes Mg-PSZ erhebliches nichtlineares Verformungsverhalten
aufweisen kann.
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Aus Untersuchungen von Dransmann und Steinbrech /112, 113/ geht hervor, daB Mg-
PSZ bei Biegebelastungen oberhalb von etwa 200 MPa ein deutliches Relaxations-
verhalten zeigt (Abb. 5.5).

3 PB
‘“}‘ﬂ”““!f‘””’\
umgewandelt nicht umgewandelt

x Erste RiBbeobachtung

Last

Keine RiBbildung

>
Zeit

Abb. 5.5:  Relaxationsverhalten von Mg-PSZ ausgehend von unterschiedlichen
Spannungsniveaus (schematisch); bei niedrigeren Spannungsniveaus
findet keine RiBbildung statt.

Ursache hierfir ist eine auf der Zugspannungsseite der Proben einsetzende Umwand-
lung der tetragonalen Ausscheidungen. Die t-m Umwandlung erfolgt im Fernfeld der
Biegespannungen, auch ohne daB eine lokalisierte Spannungstberhdhung durch Risse
erforderlich ist. Da dieser Fernfeld-Spannungseffekt trotz Anisotropie zwischen Zug- und
Druckspannungsbereich ein groBeres Materialvolumen einbezieht (vergl. Abb. 5.5),
macht sich die Umwandlung im makroskopischen Relaxationsverhalten der Probe
bemerkbar. Im RiBausbreitungsexperiment {iberlagert sich dieses Relaxationsverhalten
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mit der Compliance-Anderung, die unmittelbar durch RiBwachstum hervorgerufen wird.
Um dennoch eine Abgrenzung der beiden unterschiedlichen Relaxationsursachen
herbeizufithren, wurden folgende experimentelle Vorgehensweisen fir die Zahig-
keitscharakterisierung gew&hit. Jede Biegeprobe wurde schnell (> 2 um/s) auf ein zuvor
festgelegtes anfangliches Spannungsniveau belastet. AnschlieBend wurde die Probe
unter konstanter Durchbiegung gehalten und das Relaxationsverhalten registriert. Bei
héheren Niveaus der Ausgangsspannung (= 280 MPa) konnte die Bildung und das
Wachstum von "natiirlichen” Oberflichenrissen wihrend der Relaxation beobachtet
werden.

Bei dieser Belastungsweise lieBen sich prinzipiell die drei in Abb. 5.5 skizzierten Félle
unterscheiden. Bei Ausgangsspannungen unterhalb = 280 MPa trat die Relaxation ohne
lichtmikroskopisch sichtbare RiBbildung auf. Lag die Ausgangsspannung dariber, so
kam es zur RiBbildung nach oder bereits vor Erreichen des anfénglichen Spannungs-
- niveaus. Aufgrund der schnellen Belastungsweise war eine auf in situ RiBbeobachtung
basierende definierte Unterscheidung zwischen den beiden letzteren Fallen experimen-
tell nicht méglich.

Die Berechnung der RiBz&higkeit erfolgte mit Hilfe von Gleichung (2) unter der Annahme

von quasi-stationdrem RiBwachstum. Die Festlegung des dafiir benétigten Geometrie-
faktors Y nach Newman und Raju /23/ bedingen jedoch Informationen lber das RiB-

profil. Aus diesem Grunde war an dem zu untersuchenden Mg-PSZ bereits im Rahmen

einer Vorstudie /112/ eine intensive RiBprofiluntersuchung durchgefiihrt worden. Dabei

wurde mit Hilfe einer 1 um Diamant-Polierpaste die Probenoberfliche schichtweise

wenige um pro Einzelschritt abpoliert und die verbliebene RiBlénge auf der neuen Ober-

flache jeweils lichtmikroskopisch vermessen. Auf diese Weise konnte Schritt flir Schritt

ein komplettes Bild des RiBprofils ermittelt werden. Ein typisches RiBprofil fiir hochzihes

Mg-PSZ ist exemplarisch in Abbildung 5.6 gezeigt. '

Aus einer Vielzahl von RiBprofilen, die in Analogie zu Abb. 5.6 ermittelt worden waren,
konnte eine Kalibrierung des Zusammenhangs zwischen den in Abb. 5.6 eingezeichne-
ten Dimensionen der in situ meBbaren OberflachenriBlange L bzw. 2c und der RiBtiefe a
vbrg'en’omme’n werden. Es wurde ein linearer Zusammenhang mit L = 4,1 a ‘gefunden
und fir die weitere Berechnung von Y und a verwendet. " |
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Abb. 5.6: Durch schichtweises Abpolieren ermitteltes RiBprofil in Mg-PSZ
dargestellt Gber den absoluten Dimensionen der Probenhdhe und -breite

5.2.2 RiBzahigkeitsverhalten von Oberflachenrissen in Mg-PSZ

Die starke Spannungsrelaxation des hochzidhen Mg-PSZ lieB in der Regel erst nach
etwa 24 Stunden einen Gleichgewichtszustand mit stabiler RiBlange erkennen. Nach
Messung der stabilen RiBlange erfolgte die Berechnung der noch anliegenden
Spannungsintensitat. Dieser Gleichgewichtswert wurde dann mit der Materialzihigkeit
Kgr gleichgesetzt. Die Ermittlung der R-Kurve des untersuchten Mg-PSZ erfolgte aus
einer Vielzahl solcher Experimente, da von jeder Probe nur der jeweils langste RiB fiir
die Berechnung eines Kg-Wertes herangezogen wurde.

Neben der Ermittlung der RiBzahigkeit im Gleichgewichtszustand konnte auch wéahrend
der Relaxationsphase mit der in situ Beobachtung die Entstehung und das Wachstum
der Oberflachenrisse analysiert werden. Als riBauslésende Stellen konnten haufig
Ansammlungen gréBerer Poren (vefgleiche Abbildung 5.7) und Korngrenzen, die
nahezu senkrecht zur angelegten Zugspannung lagen, identifiziert werden.
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Abb. 5.7: RiBentstehung an Ansammlung gréBerer Poren

Trotz vielfach interkristalliner RiBentstehung erfolgte das weitere RiBwachstum dann
aber Uiberwiegend transkristallin.

Aufgrund dieser in situ Beobachtungen lassen sich unmittelbar Empfehlungen zur
weiteren Verbesserung des Festigkeitspotentials dieses Werkstoffs formulieren. Eine
Verringerung der Porositédt und dabei auch die Verkleinerung jeder einzelnen Pore sowie
eine Erh6hung der Korngrenzenfestigkeit muB das Ziel der Optimierung von Mg-PSZ
sein. Konkrete experimentelle Materialentwicklungsaktivititen im Sinne dieser Em-
pfehlung waren allerdings nicht Ziel der vorliegenden Arbeit.

Als weitere EinflussgréBe auf das Probenversagen ist auch die rdumliche Lage der
Risse zueinander zu beachten /112/. Kolineare Risse kénnen im Laufe der RiBaus-
breitung zusammenwachsen und somit schneller als beim EinzelriB eine kritische
GesamtriBlange erreichen. Entstehen die Risse eher parallel nebeneinander tritt der
versagenausldsende Effekt des Zusammenwachsen nicht auf. Neben der Hohe der
angelegten Spannung bzw. Durchbiegung wird das Probenversagen demnach auch
durch den Entstehungsort der Risse und ihre Lage zueinander bestimmt.

Im folgenden wird nun die Vorgehensweise bei der Berechnung der RiBzahigkeit unter
Beriicksichtigung der Effekte durch die Spannungsrelaxation im Detail vorgestellt. Zwei
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typische Lastrelaxationskurven von 3P-Biegeexperimenten sind in Abbildung 5.8 aund b
wiedergegeben.
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Abb. 5.8:  Lastrelaxation von hochzéhem Mg-PSZ im 3PB-Experiment ausgehend
von unterschiedlichen Ausgangslasten (Kurve a: Py = 155 N;
Kurve b: Py = 125 N)
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Nach Ermreichen der Ausgangslast Py trat bei nachfolgend konstanter Durchbiegung -€in
exponentieller Lastabfall auf. Innerhalb eines Tages war die Last um bis zu 70 % abge-
sunken und hatte sich einem nahezu konstanten Wert P, angendhert. Fiir diesen
Gleichgewichtszustand wurde die RiBzdhigkeit des ldngsten auf der Oberflache
beobachteten Risses mit Gleichung 2 berechnet. Die angelegte Spannung wurde dabei
linear-elastisch berechnet und nach Marshall /44/ in Hinblick auf die Anisotropie
zwischen Zug- und Druckspannungseite korrigiert. Y und a wurden aus der Lange der
Risse an der Oberfliche mit Hilfe der Kalibrierfunktion flir das RlBtlefenprofll (L =4,1-a)
ermittelt.

Der Wert fiir Y liegt im Bereich Von 1,3 bis 1,6, wobei die héheren Y-Werte flir die
kleineren Risse gelten. Die Variationen im Y-Wert machen deutlich, daB bei der Aus-
wertung auf jeden RiB individuell eingegangen werden muB und nicht etwa mit einem
konstanten Y-Wert bei allen RiBBldngen gerechnet werden darf. Dariliber hinaus zeigt die
Anwendung der von Newman und Raju /23/ entwickelten Berechnungsmethoden, daB
ein Geometriefaktor mit einem Wert deutlich Gber demjenigen flir halbkreisférmige Risse
zu verwenden ist.

Beispielsweise ergibt sich fiir einen OberflichenriB von 36 um Lange aus der RiBprofil-
kalibrierung eine RifBtiefe von 9 um. Das fihrt zu einem Geometriefaktor von Y = 1,58.
Wirde man aber von einer Ritiefe a = 18 um fir einen halbkreisférmigen RiB
ausgehen, so ergabe sich nur Y = 1,16. Allerdings flhrt in beiden Féllen das Produkt
Yva zu fast identischen Werten. Der fir die weitere Berechnung von Kg wichtige Wert
'Yva unterscheidet sich nur um etwa 4 % wahrend die RiBtiefe a um 100 % variiert.

Es wird daraus deutlich, daB. der Geometrieparameter Y auf den Wert fiir die Z&higkeit
letztlich nur einen geringen EinfluB hat, wahrend die absolute Lage des RiBzahigkeits-
wértes beziglich der RiBlange in der R-Kurvendarstellung und somit die Steigung der R-
Kurve stark beeinfluBt wird. (Entsprechend der allgemeinen Konvention wird auch bei
Darstellung des Verlaufes der RiBz&higkeit Kgr von R-Kurve gesprochen.)

Da bei der Bewertung des Einsatzpotentials einer Keramik mit R-Kurvenverhalten letzt-
lich das Instabilitatskriterium flir den Zusammenhang zwischen der Festigkeit und RiB-
zahigkeit zahlt, woflir die Tangentenbedingung maBgeblich ist, wird die absolute Lage
der R-Kurve entscheidend. Durch Verschiebung der Zzhigkeitsdaten zu geringeren RiB-
tiefen hat die angelegte Tangente eine héhere Steigung, was einer hdheren Festigkeit
bzw. Versagensspannung entspricht. Dies ergibt sich auch theoretisch aus der
Tatsache, daB ein halbkreisférmiger RiB eine groBere Materialschwichung darstelit als
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ein semi-elliptischer RiB, der zwar dieselbe RiBlange an der Oberfliche besitzt, jedoch
nicht so tief in das Material eindringt. : ' ‘

Die auf der Grundlage der tatsichlichen RiBtiefenprofile berechnete R-Kurve fiir Mg-
PSZ, wie sie sich aus den stabilen RiBlangen verschiedener Proben nach der Relaxation
von unterschiedlichen Ausgangsspannungen ergeben, ist in Abbildung 5.9 dargestelit.
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Abb. 5.9:  RiBzahigkeitsverhalten von hochzdhem Mg-PSZ unter Ben’]cksichtigung
der Lastrelaxation

Aufféllig ist der enorm niedrige Anfangswert von Kg =~ 0,4 MPavm. Dieser Wert ent-
spricht einem RiBwiderstandswert von R = 0,8 N/m (Umrechnung nach GL.7) und liegt
damit deutlich unter dem Wert fiir die doppelte Oberfléichenenergie von 2y = 2 N/m /8/
(R = 2 y mit y: Oberflachenenergie). Die RiBausbreitungsuntersuchungen haben jedoch
gezeigt, daB die Risse nicht erst am Ende, sondern vor allem zu Beginn der Relaxation,
d.h. bei héheren Spannungen, entstehen. Konkret war es im Fall des Risses, der nach
der Relaxation den rechnerischen Wert von Kg = 0,4 MPaVm ergab, nach dessen
Entstehung zu einer Lastrelaxation von 67 % gekommen, ohne daB der RiB selbst noch
weiter gewachsen war. Der Ri hatte also bereits bei einem hiheren Spannungsniveau
als am Ende der Relaxation einen Gleichgewichtszustand erreicht und die nach folgende
Spannungsabnahme war allein eine Folge der t - m Phasenumwandlung aufgrund der
Fernfeldspannung. ‘Beriicksichtigt man dies bei der Berechnung der RiBzahigkeit, so
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ergibt sich nach entsprechender Korrektur ein RiBwiderstandswert von R = 2y = 2,4 N/m
bzw. Kg = 0,71 MPavVvm. Das bedeutet, daB die zur Erzeugung dieses Risses bendtigte
Energie ungefahr derjenigen zur Schaffung der neuer Oberfldche entspricht.

Beéonders wichtig far AUsségen Uber die Instabilitit von Keramik mit R-Kurvenverhalten
sind jedoch die an "natirlichen” Rissen gemessenen ‘maximalen Zahigkeiten. Dieser
Wert lag bei K ~ 8 MPavm und wurde in der Tat an einem Ri8 ermittelt, der wéhrend
der Relaxation katastrophales Versagen ausldste. Hervorzuheben ist, daB das Versagen
der Probe bei einem Zahigkeitswert auftrat, der deutlich unter den Plateauzihigkeiten
aus LangriBmessungen liegt. Dort wurden im gegliihten Zustand Werte von Ky = 18 -
20 MPaVvm gemessen /30, 99, 100/. Aber auch bei der Untersuchung von ungegliihten
und nicht auf Zahigkeit optimierten Proben sind Werte zwischen: Ky ~ 10 und
Kpiat = 12 MPavm diblich /30, 65, 102/.

Ein unmittelbarer Vergleich des R-Kurvenverhaltens von kurzen Oberflichenrissen und
langen Rissen (Messung an einer s-DCB Probe) ist in Abbildung 5.10 fiir das hochzah
optimierte Mg-PSZ gegeben. '
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Abb. 5.10: Vergleich des R-Kurvenverhaltens von "natiiflichen” Oberflachenrissen
und fangen Rissen in hochzdhem Mg-PSZ '

Der Verlauf der beiden RiBz&higkeitskurven unterscheidet sich gravierend bezuglich des
Anfangs- un.d"Maximalwertes sowie beziiglich des Bereiches stabiler RiBverlangerung,
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was die Bedeutung von Zahigkeitskurven "natiirlicher” Oberfldchenrisse fiir eine ver-
sagensrelevante Bruchcharakterisierung unterstreicht. Die Plateauwerte aus LangriB-
messungen werden bei der Messung an "natirlichen” Rissen ebenso wenig erreicht wie
das AusmaB stabiler RiBverlangerung. Oberflichenrisse flihren nach etwa 500 um
stabiler RiBverldngerung zum Versagen, wahrend in s-DCB Proben die Risse aus-
gehend von einem kiinstlichen AnriB um mehrere Millimeter stabil veridangert werden
kénnen. Die Instabilitat der Oberfldchenrisse tritt bei einer maximalen Zahigkeit von etwa
8 MPavm noch vor Erreichen eines Plateauwertes, d.h. noch im ansteigenden Bereich
der R-Kurve auf. Dieses Verhalten steht jedoch auch in guter Ubereinstimmung mit den
theoretischen Instabilitdtsiiberlegungen (vergl. Abb. 2.7 und 2.8).

Beim Vergleich des Anfangsbereichs der beiden R-Kurven (Abb. 5.10) stellt man weiter-
hin fest, daB die in situ Methode mit den ergénzenden RiBprofiluntersuchungen eine
genauere Ermittiung des anfanglichen Anstiegs der R-Kurve erlaubt. Durch die in situ
Beobachtung der Zugspannungseite einer belasteten Probe ist es mdglich, die RiBent-
stehung und das weitere Wachstum kontinuierich zu verfolgen. Bei LangriBmessungen
in gekerbten Proben hingegen wird die RiBentstehung héufig irgendwo entlang des
Kerbgrundes an einer Schwachstelle des Materials erfolgen /61, 62/. Man kann diese
Phase also durch eine seitliche Beobachtung der Probenoberfliche meist nicht er-
fassen. Es ist daher wahrscheinlich, daB gerade der Anfangsbereich der R-Kurve durch
LangriBmessungen nicht volisténdig ermittelt werden kann. Ein wichtiger Vorteil der RiB-
zdhigkeitsermittiung an "natiidichen™ Oberflachenrissen ist die Mdglichkeit, von der
RiBentstehung bis zum Probenversagen die ganze Phase stabiler RiBausbreitung
verfolgen zu kénnen. "Natiriche” Oberflichenrisse versagen jedoch in Uberein-
stimmung mit den bisher vorliegenden Literaturangaben /44, 66, 70/ bei etwa 8 MPavm,
so daB die Plateauwerte der LangriBmessungen als nicht praxisrelevant angesehen
werden muissen. Eine Verwendung der Plateauzahigkeit tberschétzt das Zahigkeits-
potential der Keramik.

Die bisher gezeigten Ergebnisse der Untersuchungen an Mg-PSZ waren aus einer
gr6Beren Reihe von RiBausbreitungsexperimenten in verschiedenen Proben jeweils
nach der Relaxation gewonnen worden. Die R-Kurve in Abb. 5.9 muB daher als Viel-
proben-Darstellung des jeweiligen Gleichgewichtszustandes am Ende unterschiedlicher
Lastrelaxation angesehen werden. Auf die Probleme mit der exakten Festlegung des
Gleichgewichtszustandes wurde bereits eingegangen. Umgekehrt kann der Kurvenver-
lauf auch als eine Art Schwellwertdarstellung des R-kurvengesteuerten RiBwachstums in
Mg-PSZ interpretiert werden, unterhalb der es auch bei langerer statischer Belastung
kein RiBwachstum gibt. '
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Da bis auf die Probe, an der die maximale Zzhigkeit gemessen wurde, alle Proben noch
stabile Risse im Gleichgewichtszustand am Ende der Relaxation enthielten, also nicht
gebrochen waren, stelite sich die Frage nach dem mdglicherweise bei weiterer Biege-
belastung noch verbleibendem R-Kurvenpotential. Die dazu durchgefiihrten RiBaus-
breitungsexperimente wurden so angelegt, daB nach der Probenrelaxation von unter-
schiedlichen Lastniveaus in den jeweiligen Gleichgewichtszustand nachfolgend eine
stufenweise erneute Belastung erfolgte. Zusétzlich zur Beobachtung des RiBwachstums
bei Wiederbelastung war in den Experimenten auch die RiBausbreitung bereits wihrend
der Lastrelaxation beobachtet worden, d.h. vor dem Erreichen des Gleichgewichtszu-
standes (bei P in Abb. 5.8). Der gesamte Verauf der Probenbelastung in solchen
Experimenten ist in Abbildung 5.11 dargestelit.

Die MeBkurven erweitern praktisch Abb. 5.8 durch den Lastverlauf bei der emeuten
Belastung nach Erreichen des Gleichgwichtszustandes. Bei der stufenweisen Wieder-
belastung konnten teilweise Lasten bzw. Blegespannungen angelegt werden, die Uber
dem Niveau der Ausgangslast Py zu Beginn des Experimentes lagen (vgl. Abb. 5.11 b).
Bei Uberschreiten von Py wurden interessanterweise dann auch wneder Relaxatnons-
effekte aufgrund der Fernfeldumwandlung festgestellt.
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Abb 5. 11 a: Verlauf der Probenbelastung bis zum Errelchen des GIeuchgewuchts-
zustandes nach der Relaxation und bei anschlieBender Wiederbelastung;
a) Relaxation von hohem Ausgangslastnlveau (Po =155 N),
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Abb. 5.11 b: Verlauf der Probenbelastung bis zum Erreichen des Gleichgéwichts~

zustandes nach der Relaxation und bei anschlieBender Wiederbelastung;
b) Relaxation von niedrigem Ausgangslastniveau (Pg = 125 N).

Die Ergebnisse der Z&higkeitberechnung aus einem solchen Wiederbelastungs-
experiment (Abb. 5.11 a) sind in Abbildung 5.12 dargestelit. Als untere MeBpunkte ist die
aus Abbildung 5.9 bekannte Vielproben-R-Kurve gezeigt.

Wahrend der Relaxationphase nimmt die ermittelte "dynamische™ RiBz&higkeit kontinu-
ierlich ab und erreicht schlieBlich die Gleichgewichts-R-Kurve. Der wesentliche Teil der
RiBveridngerung erfolgt in der Regel zu Beginn der Relaxation, d.h. bei hbheren
Spannungen. Nach einem leichten Anstieg der Kg-Werte kommt es dann ohne weiteres
RiBwachstum rechnerisch zu einem Absinken der Rizahigkeit auf den Gleichgewichts-
wert. Ursache dafiir ist die durch die Biegespannung bedingte t-m Umwandlung und die
damit verbundene plastische Probendurchbiegung. Bei der Wiederbelastung der Proben
nach Erreichen des Gleichgewichtszustandes kommt es erneut zu stabilem RiBwachs-
tum. In der Probe, deren Verhalten in Abbildung 5.12 dargestellt ist, wachst der langere
der beiden untersuchten Risse aufgrund der hoheren Spannungsintensitidt sofort nach
Erhéhen der angelegten Biegespannung und zeigt ein ausgepragtes R-Kurvenverhalten
bis zur Instabilitat. Der kiirzere RiB weist nur eine geringe RiBveridngerung mit steilem
R-Kurvenanstieg auf. Die ermittelten R-Kurven beider Risse tangieren die in Abb. 5.12
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als.durchgézogene Linie eingezeichnete Spannungsintensitatskurve bei Instabilitét. Die
maximal 'gemessene RiBzdhigkeit Ky liegt auch in diesen Untersuchungen bei
~ 8 MPaVvm, so daB dieser Wert als ein charakteristischer Instabilitatswert fiir das Z&hig-
keitsverhalten von "nattrichen” Oberflachenrissen in Mg-PSZ angesehen werden kann.
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Abb. 5.12: Ri Bzéhigkeitsverhal'ten von hochzihem Mg-PSZ wahrend (offene
Quadrate) und nach Relaxation (ausgefiilite Quadrate) sowie bei
anschlieBender Wiederbelastung (ausgefiillte Kreise);
durchgezogene Linie entspricht der angelegten Spannungsintensitét
bei Probenversagen, strichpunktierte Kurve dem Vielproben Gleich-
gewichtszustand am Ende der Relaxation.

Wie die R-Kurvenmessungen an Mg-PSZ demonstrieren, sind die Instabilitétiiber-
legUngen zum Zusammenhang von Festigkeit und Maten‘aliéhigkeit experimentell verifi-
zierbar, wenn beide GréBen an gleichen Ri Bsystemen bestimmt werden. Weiterhin zeigt
die Versuchsreihe, daB selbst nach umwandlungsbedingter Spannungsrélaxation, wie
sie nach einem lngeren Einsatz dieser Keramik auftreten kann, nicht das ganze R-
Kurvenpotential verbraucht ist. Die Mg-PSZ Keramik "versprddet™ also nicht volisténdig,
sondern hat immer noch gewusse Zahigkeitsreserven. '

4Ih Kapitel 5.2.3 wird auf die mit der Relaxation verbundenen Umwandlungsvorgange und
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weitere zeitabhangige Effekte detaillierter eingegangen. Es soll jedoch darauf hinge-
wiesen werden, daB diese hochzdhe Keramik "Plastizitidts"-Phanomene zeigt, die fir
manche Auslegung mit beriicksichtigt werden missen.

5.2.3 Phasenumwandlung in Mg-PSZ |
5.2.3.1 Relaxationsverhalten von Mg-PSZ

Aufgrund der in situ MeBmdglichkeiten der verwendeten Verformungsmaschinen bei den
RiBausbreitungsuntersuchungen konnte das Relaxationsverhalten von Mg-PSZ im
Hinblick auf Fernfeld-Umwandlungsvorgange und riBbedingte Nachgiebigkeitsédnderung
im vorigen Kapitel 5.2.2 erstmals dargestelit werden. Im folgenden werden makrosko-
pische mechanische Relaxationsbeobachtungen durch Fernfeld-Umwandlung mit den
mikrostrukturellen Umwandlungsvorgéngen korreliert:

In einer Versuchsreihe wurden Relaxationsexperimente in 4PB ausgehend von einem
Spannungsniveau (250 MPa) durchgefiihrt. Lichtmikroskopisch nachweisbare RiB-
bildung trat dabei nicht auf. Die Biegeproben wurden zunichst einer 1000°C Warmebe-
handlung unterzogen. Nach dem Abkiihlen der Proben auf RT wurden dann unter-
schiedliche Wartezeiten (bis 150 h) bis zum Beginn des Relaxationsexperimentes
gewahlt. Eine Vergleichsprobe wurde im Anlieferungszustand ohne 1000°C Giliihung
belassen. - :

Die Experimente wurden mit einer HT-Universalpriifmaschine (Modell 1362, Fa.
INSTRON, England) durchgefiihrt. Somit war es mdglich, die Biegeprobe im einge-
bauten Zustand zu gliihen und direkt nach dem Abkiihlen den Biegeversuch zu be-
ginnen. Das Relaxationsverhalten der unterschiedlichen Proben ist in Abbildung 5.13
wiedergegeben. Die Randfaserspannung wurde fiir diese Darstellung linear-elastisch
berechnet.
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~ Abb. 5.13: Relaxationsverhalten von hochzihem Mg-PSZ in Abhingigkeit
von der Wartezeit nach Abschluf3 der 1000°C-Glijhung

"Frisch” geglihtes Mg-PSZ (direkt nach Ofenabkiihlung auf RT) zeigt ohne beobacht-
bare RiBbildung eine Spannungsrelaxation um Ac = 175 MPa, wahrend das Material im
Anlieferungszustand nur um Ac = 30 MPa relaxiert. Mit zunehmender Wartezeit
> zwischen Glithbehandlung und Beginn der Relaxation reduziert sich das AusmaB der
Relaxation; Ac = 105 MPa nach 150 Stunden Wartezeit im AnschluB an die Glih-
behandlung. Ein RTfAIterUngseffekt macht sich in dieser Keramik also innerhalb sehr
kurzer Zeit bemerkbar. Die mit der 1000°C Gliihung verbundene m-t Riickumwandlung
bewirkt anscheinend nur eine kurzzeitige Erhéhung des Gehaltes an umwandelbaren
tetragonalen Ausscheidungen. Nach 3 bis 6 Tagen Wartezeit ist ca. 50 % des durch die
Gluhung gewonnenen Relaxationspotentials wieder verschwunden.

Interessant ist im Zusammenhang, mit dem Relaxationspotential auch der E'inﬂuB einer
erneuten Rekonditionierungsglihung nach Erreichen des Relaxationsgleichgewichtes.

In einem zusatzlichen Experiment wurde daher der EinfluB éiner zweiten 1000°C
Glihung untersucht. Das Durchbiegungsverhalten der in diesem Experiment unter-
suchten Probe ist in Abbildung 5.14 als Funktion der Zeit dargestelit.



-72-

140~ ( Durchbiegung in 3P8B
[ g |
£
21204
| S—
" 100-
o)
5
o 804
-E H bleibende Durchbiegung nach 3PB
S 604
1
=
g 40 EinfluB der Glihung
Q
-

Verhalten nach 1000 ° C-Glahung
0 T | T T T T | 1

o 5 10 15 20 25 30 35 40
' Zeit [Tage]

Abb. 5.14:  Verlauf der Probendurchbiegung tber aer Zeit

Die bei 1000°C frisch gegiiihte Probe relaxierte (in 3PB) von einer Ausgangsspannung
von 250 MPa iiber 24 Stunden. Nach der Relaxation lag bei einer Spannung von
108 MPa eine Durchbiegung von 140 um vor. Auf der Probenoberfliche
(Zugspannungsseité) konnten wiederum Iichtmikroskopisch keine Risse entdeckt
werden. Nach dem Ausbau der Probe wurde noch eine bleibende Durchbiegung von
70 um gemessen. Durch eine anschlieBende erneute 1000°C Gliihung reduzierte sich
die Durchbiegung auf 13 um, was als Folge einer signifikanten m-t Riickumwandlung
angese'hen‘werden muB. -

Die Probe wurde dann bei RT "ausgelagert™ und ihre Durchbiegung in gewissen Zeitab-
stdnden wieder ausgemessen. Dabei fiel auf, daB die RT-Alterung offensichtlich im
Sinne eines Memory-Effektes auftritt /114/. Einmal umgewandelte Bereiche einer Probe
erinnern sich auch nach einer Glihbehandlung noch an den vorangegangen Zustand
und wandeln zumindest teilweise im Laufe der Zeit wieder in die thermodynamisch
stabile monokline Symmetrie um. DaB dies koordiniert geschieht, driickt sich im Anstieg
der gemessenen Probendurchbiegung 8 aus.
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Die beschriebenen, makroskopischen mechanischen Effekte lassen sich im.Hinblick auf
mikrostrukturelle Umwandlungsvorgange mlt Hilfe der Raman- Spektroskople quantifi-
zneren :

5.232 Raman-Spéktroskopie

Fur eine quantitative Untersuchung oberflachennaher Umwandlungsprozesse in ZrO,-
Keramiken wird seit einigen Jahren /111, 115, 116/ die Raman-Spektroskopie erfolgreich
angewendet. Das Verfahren miBt das Absorptionsverhalten von Licht im infraroten
Bereich als Funktion der Wellenzahl. Es werden bei Raman-Messungen Peaks
registriert, die charakteristischen Niveaus der Schwingungsenergie von Molekilen ent-
sprechen /117/. Mit dieser Methode ist es méglich, zwischen den Modifikationen in der
Kristallstruktur des ZrO, zu unterscheiden.

Der Aufbau des verwendetéen Raman-Spektrometers (Fa. Dilor, Frankreich) gleicht
einem normalen Lichtmikroskop, wobei als Lichtquelle ein Argon-Laser mit einer Wellen-
ldnge von 568,192 nm dient. Das Licht wird durch ein Objektiv auf die Probenoberfliche
geleltet und reflektiert von dort, um dann in einem Monochromator und Photomultlpller
zu einem Spektrum aufbereitet zu werden 1116/,

Ein typisches Spektrum fir eine Mg-PSZ Probe ist in Abbildung 5.15 wiedergegeben.
Die interessierenden charakteristischen Wellenzahlen smd 179 cmrl fur die monokllne
und 145 cm-! fir die tetragonale Symmetrie. ‘

Das Vérhéltnis der Intensitaten (Iypono UNd L) der beiden Peaks wird fiir die Auswer-
" tung benutzt. Eine Kalibrierung zur Berechnung des absoluten Gehaltes an monoklinem
ZrO, liegt vor /118/. Die Kalibrierung erfolgte auf der Grundlage von 'r6ntgenographi-
schen Untersuchungen und die daraus ermittelte Kalibrierfunktion (GI.9) bendétigt als
Eingabewert die'rel_ative' Intensitét I, der monoklinen Phase. Dabei gilt:

Ir = Imono/(Imono + Itetr) | - (GL.8)

Die Berechnung des Volumenantells an monoklinem Zr02 erfolgt dann mit der Bezie-
hung/118 119/: -

f mono = 0,777 1, -054312+02351r3 [Vol %] v (Gl.9)A
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Abb. 5.15: Typisches Raman-Spektrum von Mg-PSZ; aufgetragen ist die
gemessene Intensitat tber der Wellenzahl (1/A).

Somit ist es moglich aus den Ergebnissen der Raman-Untersuchungen, die Konzentra-
tion an monokliner Phase im Oberflachenbereich von ZrO,-enthaltenden Keramiken zu
ermitteln. Dies wird in Kapitel 5.2.3.3 und 5.2.3.4 fiir die bereits vorgesteliten Relaxati-
onsexperimente und dariiber hinaus fir weitere Untersuchungen zum EinfluB der
Probenpraperation und RT-Alterung beschrieben.

5.233 Ergebnisse der Raman-Untersuchungen an relaxierten Proben

‘Die relaxierten Biegeproben (Abb. 5.13) wurden auf der Zugspannungsseite mit Hilfe der
Raman-Spektrometrie untersucht. Messungen erfolgten an sieben MeBpunkten auf der
Oberflache (3 Wiederholungsmessungen). Der MeBfleck hatte dabei einen Durchmesser
‘'von etwa 10 um /119/. Zwischen jeder der 3 Wiederholungsmessungen wurde die Probe
um einige Mikrometer verschoben, um einen Mittelwert zu erhalten. In Abbildung 5.16
sind diese Mittelwerte Gber der MeBposition wiedergegeben. Die Untersuchungser-
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gebnisse zeigen eine maximale Variation von weniger als 0,3 Vol.-% an monoklinem
Zr02., : B ’
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Abb.5.16: Vol-% an monoklinem ZrO, auf der Zugspannungsseite relaxierter
' Mg-PSZ Proben; offene Symbole entsprechen geglithten Proben, wéhrend
die ausgefiliten Symbole den Anlieferungszustand kennzeichnen. Es

wurden jeweils diegleichen Symbole wie in Abb. 5.13 verwendet.

Bezogen auf die unter dem Diagramm skizzierte Biegeprobe fallt zunichst die Uberein-
stimmung zwischen den Bereichen hoherer Spannung und den Bereichen hdheren
monoklinen Gehaltes auf. Die maximalen monoklinen Gehalte wurden bei dem "frisch
gegliinten” Material im. Bereich zwischen den mittleren Auflagern gefunden. Von den in
der Keramik absolut vorhandenen ca. 40 Vol.-% an Ausscheidungen-sind maximal 75 %
in die monokline Symmetrie umgewandelt, was absolut 30 Vol.-% entspricht. Umgekehrt
ist festzustellen, daB selbst im “frisch gegliihten" Zustand, d.h. bei maximaler Umwand-
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lungsneigung, unter den gegebenen Belastungsbedingungen nicht alle tetragonalen
Ausscheidungen umwandeln. Ein gewisses Potential bleibt vorhanden, das - wie etwa
bei den vorgesteliten Wiederbelastungsexperimenten in Kapitel 5.2.2 - im lokalen
Spannungsfeld des Risses umwandlungsfahig ist und damit noch eine Restsicherheit
gegen sproden Bruch im Sinne eines R-Kurvenverhaltens bieten kann. Mit zunehmender
Wartezeit zwischen der 1000°C Gliihung und dem Beginn des Relaxationsexperimentes
nimmt die Umwandlungsneigung offensichtlich ab, da die gemessenen monoklinen
Gehalte sinken. 150 Stunden nach der Glihung wird am Ende der Relaxation noch ein
maximaler monokliner Gehalt von ca. 27 Vol.-% gemessen. Dieser Wert liegt aber
immer noch deutlich (iber-den = 24 Vol.-%, die bei der nicht gegliihten Probe als
Maximalwert gefunden werden.

Insgesamt zeigen die Ergebnisse der Raman-Spektroskopie eine gute qualitative Uber-
einstimmung mit dem in Abb. 5.13 gezeigten Relaxationsverhalten; stérkere Spannungs-
relaxation entspricht einer verstarkten Umwandlung und damit einem hdheren Gehalt.an
m-ZrO,. | ’

Neben den Werten im Bereich der maximalen Zugspannung ist auch der Anstieg des
monoklinen Gehaltes zwischen den duBeren und den inneren Auflagern der 4PB-Anord-
nung interessant. Selbst Uber der auBeren Auflagewalze, wo rein rechnerisch keine
erhéhte Spannung anliegt, sinkt der monokline Gehalt mit gréBer werdendem zeitlichen
Abstand zwischen- Glihung und Relaxationsexpén‘ment. Beim ungeglihten Zustand
liegen etwas mehr als 22 Vol.-% vor, wihrend es bei der Probe, die direkt im Anschiu
an die Glihung belastet wurde, etwa 27 Vol.-% sind. '

Als Ursache ist eine erleichterte RT-Alterung, d.h. erh6hte Umwandlungsneigung, bei
den gegliihten Proben denkbar. Dies wiirde die gefundene generelle Verschiebung zu
héheren monoklinen Gehalten bei den geglihten verstandlich machen. Die weiteren
Unterschiede untereinander sind durch die Abnahme der t-m Umwandlungsneigung mit
zunehmendem zeitlichen Abstand zwischen Gliihung und Experiment zu erkléaren.

Mit dieser Vorstellung kann auch der héhere Gehalt an m-ZrO, im Bereich des &uBeren
Auflagers erklart werden. Dabei breitet sich ausgehend vom mittleren Probenbereich
wéhrend der Belastung eine umgewandelte Zone aus, deren Gehalt an m-ZrO, bei dem
"frisch geglihten" Material aufgrund der starkeren Umwandlungsneigung héher ist als
bei bereits ausgelagerten Proben. Durch die mit der Umwandlung verbundene
Volumenzunahme und dadurch bedingte iberlagernde Spannungsfelder ist es méglich,
auch in den Bereichen geringerer duBerer Zugspannung - sozusagen autokatalytisch -
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die t-m Umwandlung zu initiieren. Durch die Uberlagerung der duBeren und inneren '
Spannungsfelder ist dann auch vorstellbar, daB8 es selbst direkt {iber den duBeren Auf-
lagewalzen zu ereichterter t-m.UmwandIung kommt, obwohl keine duBere Spannung
-~ mehr anliegt. Im "frisch gegli]hten" Zustand l&uft dieser ProzeB aufgrund der stérkeren
Umwandlungsneigung in groBerem AusmaB ab als bei den bereits ausgelagerten
Proben, so daB es dadurch bei den warmebehandelten Proben zu den unterschiedlich
hohen m-Gehalten (iber der &uBeren Auflagewalze kommt.

5.23.4 Ergebnisse der Raman-Spektroskopie zur RT-Alterung.

In einigen weiteren Raman-Experimenten wurde der Frage des Einflusses der 1000°C
Warmebehandlung auf die Umwandlungsneigung und RT-Alterung nachgegangen.

Dabei wurden zwei in gleicher Weise praparierte Proben einmal im Anlieferungszustand
und einmal 20 Stunden nach der 1000°C Gliihung auf ihren monoklinen Gehalt unter-
sucht. Die Probe im Anlieferungszustand hatte etwa 22,6 Vol.-% monoklines. ZrO,
wédhrend die gegliinte Probe einen erniedrigten Gehalt von etwa 18,8 Vol.-% aufwies.
‘Der an der unbehandelten Probe gemessene Wert war im Anlieferungszustand in guter
Ubereinstimmung mit dem in Abb. 5.16 gezeigten monoklinen Gehalt {iber der &uBeren
Auflagewalze (c,pp = 0 MPa). Diese Ergebnisse belegen die m-t Rickumwandlung von
bereits monoklin voriegenden Ausscheidungen durch. die 1000°C Glihung. Zur Unter-
suchung des Alterungseffektes wurde die geglihte Probe 525 Stunden (= 22 Tage).nach
- der Warmebehandlung noch einmal mit dem Raman-Spektrometer untersucht. Dabei
wurde ein in der Zwischenzeit auf ca. 24,6 Vol.-% erhdhter Gehalt an m-ZrO, 'festge-
stellt. Da dieser Wert signifikant Gber den 22,6 % bei der unbehandelten Probe, wird
eine durch die Warmebehandlung erleichterte t-m Umwandlung angenommen. Aufgrund
der in Kapitel 5.2.3.3 skizzierten Uberlegungen ist auch ohne duBere Spannung eine
thermisch aktivierte Umwandlung denkbar, was einer erhéhten Neigung zur RT-Alterung
entspricht. Vergieicht man den m-Gehalt von 24,6 Vol.-% mit den Werten in Abb. 5.16,
so tallt die gute Ubereinstimmung mit dem monoklinen Gehalt der Proben, die 150 bzw.
60 Stunden nach-der Gliihung belastet worden sind, im Bereich der duBeren Auflage-
walze auf. Der h6here monokline Gehalt kann demzufolge durch die erleichterte RT-
Alterung der Proben im AnschluB an die Gliihung erklért werden. Die Ubereinstimmung
der m-Gehalte zwischen der relaxierten und der unbelasteten Probe, deutete darauf hin,
daB der Alterungsprozess im wesentlichen innerhalb weniger Tage abgeschlossen ist.
Diese Erklarung stimmt auch mit den in Abb. 5.14 gezeigten Ergebnissen (berein;
bereits nach 6 Tagen wurde hier keine wesentliche Anderung der Probendurchbiegung
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mehr gemessen.

Bisher wurde in Kapitel 5.2.3.3 der Zusammenhang zwischen der mechanischen
Belastung und der t-m Umwandlung und RT-Alterungseffekten sowie der Einflu der
1000°C Wérmebehandlung diskutiert. Da es bereits bei der Fertigung der Proben bzw.
eines Bauteils zu einer lokalen mechanischen Belastung der Keramik kommt, soll im
folgenden der EinfluB der Probenpraparation auf Umwandlung diskutiert werden. ‘Auf
Proben, die mit Schleif- und Lippmaschinen (mit hoherer Abtragsrate als bei Labor-
maschinen) bearbeitet worden waren, konnte nach Gliihen bei 1000°C ein Muster in
Schleifrichtung festgestellt werden, ohne daB jedoch die Schieifriefen selbst sichtbar
waren (vergl. Abb. 5.17 a und b). Durch die hohe lokale Beanspruchung beim Schieifen
werden offensichtlich Umwandlungsvorgénge im Oberflaichenbereich erzeugt. Durch das
anschlieBende Lappen wird die Oberfliche geplant, so daB die durch das Gliihen verur-
sachte m-t Rickumwandlung als lokale Vertiefungen lichtmikroskopisch sichtbar
werden.

Aufgrund des gefundenen Fertigungseinflusses wurden zwei Proben mit 1 um Diamant-
paste auf einer Labor-Poliermaschine (Modell Planopol, Fa. Struers) bei geringer
Belastung um ca. 30 um abpoliert, um die vom Schleifen beeinfluBte Zone vorsichtig zu
entfernen. Gleichzeitig sollte mdglichst wenig Umwandiung durch das Abpolieren selbst
hervorgerufen werden. Eine der Proben wurde zusétzlich bei 1000°C gegliiht, um
monokline Ausschendungen zuriickzuwandeln. Die Ergebnlsse der an den Proben
durchgefiihrten Raman-Spektroskopie sind in Tabelle 5.2 wiedergegeben.

Tabelle 5.2: Vol.-% m-ZrO, fiir verschiedene Probenzusténde

Probenzustand Vol.-% monoklines ZrO, Entspricht
Anlieferungszustand - ' 22,6 Abb. 5.17a
(geschliffen und gelappt) .

20 h nach Warmebehandiung 18,8 Abb. 5.17b
(geschliffen und gel&ppt)

Anlieferungszustand 19,6 Abb. 5.17c
(30 um abpoliert)

20 h nach WB . 17,2 Abb. 5.17d
(30 um abpoliert) -
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200 um
Abb. 5.17: Nomarski-Aufnahmen von Mg-PSZ Oberflachen nach unterschiedlicher
Probenbehandlung; a: geschliffen und geléppt, nicht gegliiht;
b: geschliffen und geléppt, gegliiht; c: abpoliert, nicht gegliiht;
d: abpoliert, gegliiht
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Die Raman-Daten zeigen einen deutlich reduzierten monoklinen Gehalt auf der Ober-
flache der laborgefertigten Proben gegeniiber den geschliffenen und gelappten Proben.
Auf der Oberflache der Laborprobe wurde 20 Stunden nach der Gliihung ein monokliner
Gehalt von ca. 17,2 Vol.-% gemessen, wahrend die nicht gegliihte Probe nach dem
Abpolieren ca. 19,6 Vol.-% aufwies. Die Ergebnisse lassen im Vergleich zu den
geschliffenen und geldppten Proben erkennen, daB die durch Schleifen beeinfluBte
Zone im nachgeschalteten Poliergang weitestgehend entfernt werden kann und durch
die anschlieBende Glihung der m-ZrO, Gehalt aufgrund der m-t Riickumwandlung
weiter sinkt /99, 101/.

Auch vergleichende Aufnahmen der Probenoberflichen von geschliffenen und
geléppten (Abb. 5.17 a und b) und den nachpolierten Proben in Abb. 5.17 ¢ und d
bestatigen durch signifikante Unterschiede in der Topographie die Prédzens bzw.
Abwesenheit bearbeitungsbedingter Umwandlungszusténde.

Fir den praktischen Einsatz der Mg-PSZ Keramik ist festzuhalten, daB die durch die
Schleifbelastung beeinfluBte Zone nur maximal 30 um ins Materialinnere hineinreicht
und durch vorsichtiges Polieren entfernt werden kann.

Da die Probenpréparation - wie gezeigt - einen EinfluB auf den Zustand der Proben-
oberfliche hat, wird in dieser Arbeit von "natiirlichen" Rissen in Anflihrungsstrichen
gesprochen. lhr Entstehen wird vermutlich auch durch den Oberflichenzustand
beeinfluBt.
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5.3 Harneeindruckrisse -
5.3.1 Grundsatzliche Methode

Zshigkeitsuntersuchungen an "natiirlichen" Oberfléchenrissen sind nur an Keramiken mit
einem langansteigenden . R-Kurvenverhalten erfolgreich durchzufuhren, da eine
vergleichsweise lange Phase stabiler RiBverldngerung bendtigt wird. Fiir die in situ RiB-
beobachtung in Mg-PSZ ‘und einigen 'Al,O3-Keramiken kénnen "natiirliche™ Ober-
flachenrisse aber mehrere 100 um stabil verldngert werden, wéhrend dies in Keramiken
mlt weniger ausgepragtem R-Kurvenverhalten z.T. nur Gber wemge pm mdglich ist. In
einem solchen Fall ist die Wahrscheinlichkeit, die Phase stabilen Wachstums eines ent-
standenen Risses im Bereich maximaler Spannung auf der Zugspannungsseite von
Biegeproben in situ zu finden, selbst bei 3PB nur sehr gering. Auch die Ublicherweise
auBerst geringe RiBoffnung erschwert experimentell das Auffinden und Beobachten der
Risse. Die Probe bricht daher sehr hauflg, ohne daB Ril Bverlangerung erkannt wurde.

Als alternatives Verfahren der Zéhigkeitsbest‘immung mit Hilfe kurzer Risse erfreuen sich
Harteeindruckmethoden groBer Beliebtheit /63,67,84,89/. Obwohl damit Risse
zwangsweise in vorgegeben Materialbereichen initiiert werden und somit nicht unbedingt
materialspezifische Defekte versagensauslosend sind wie bei "natirichen” Rissen, hat
die RiBlokalisierung fiir die in situ Beobachtungen erhebliche praktische Vorteile, wenn
auf Erkenntnisse Uber die RiBinitierungsphase kein Wert gelegt wird. Im Biege-
experiment kann aber das stabile Wachstum dieser Harteeindruckrisse - untersucht
werden (Indentation Strength in Bending, ISB 7/89,120/), woraus Riickschilisse tiber das
weitere RiBzdhigkeitsverhalten im AnschluB an die RiBeinleitungsphase méglich sind.

Fur die Berechnung der Materialzahigkeit auf der Grundiage solcher Harteeindruckrisse
gibt es in der Literatur vielféltige Anséatze /89, 120-122/. Im folgenden werden die
prinzipiellen RiBtypen und -geometrien, d‘ie‘s‘ich durch den Harteeindruck ergeben,
sowie die verschiedenen Methoden zur Zahigkeitsermittiung vorgestelit und diskutiert.

" In Abbildung 5.18 ist ein schematischer Vickers-Héheeindruék (pyrarhidenférmiger
Diamant mit einem Winkel von 136° zwischen den Flachen) ‘mit den zwei am hauflgsten
beobachteten prinzipiellen RiBkonturen skizziert.
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Abb. 5.18: Vickers-Hérteeindruck mit den beiden prinzipiellen RiBtypen;
medianer RiB unterhalb und radialer RiB rechts neben dem Eindruck

Direkt unter dem Eindruck ist das Profil eines durchgehenden Risses gezeigt, der in
diesem Fall als halbkreisférmiger Ri8 gezeichnet ist. Dieser RiBtyp wird im weiteren als
medianer RiB bezeichnet /120-123/. Der rechts neben dem Eindruck dargestelite, nicht
durchgehende RiBtyp wird als Palmquist oder radialer Rif3 bezeichnet /124,125/. Neben
diesen beiden RiBtypen kdnnen noch andere entstehen, die jedoch fiir die durchgefiihr-
ten RiBausbreitungsexperimente keine wesentliche Rolle spielen /120/.

Die fiir die Kg-Berechnungen wichtigen geometrischen Gré8en sind:

d: der diagonale Durchmesser des Eindrucks

c: die halbe Lange des Risses an der Oberflache

1: die Oberflachenlénge des Risses auBerhalb des Eindrucks
a: die Tiefe des Risses in das Material hinein

Auch bei dieser Methode der Erzeugung eines Oberflachenrisses ist - analog zur
Situation bei den "natirlichen” Oberflichenrissen - die Rifitiefe a der direkten Beob-
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achtung nicht zugénglich. Im Prinzip sind daher bei einer rigerosen Behandlung des
Problems ebenfalls RiBprofiluntersuchungen - zur Ermittlung der RiBtiefe-a nétig. -Aus
praktischen Griinden wird darauf jedoch meist verzichtet. ' S

In. der Literatur sind verschiedene Ansitze entwickelt worden, neben mechanischen
Daten nur RiB-Informationen von der Oberfliche zu benutzen. Stets wird davon ausge-
gangen, daB der Eindruck mit einer punktférmigen Hérteeindruckslast P; modelliert
werden kann. Durch die Belastung kommt es'zum Aufbau eines Eigenspannungsfeldes,
dessen Venauf proportional zu r -3/2 abfillt /121/. Die GréBe r stellt dabei die jeweilige
Entfernung zum ‘Zentrum des Eindrucks auf der Oberfliche dar. Durch die Eigen-
spannungen wird der entstehende RiB solange vorangetrieben bis sich ein Gleichge-
wicht zwischen der Spannungsintensitét durch Elgenspannungen Kres Und der Material-
- zahigkeit KR eingestellt hat. -

Zur Berechnung der Spannungsintensitét gibt es fiir medianen und radialen RiB jeweilé
elne pnn2|p|elle Bezuehung Beim medlanen RIB gllt /1 22/ :

Dabei stellt X, eine G'réBe dar, die das Eigenspannungsfeld bestimmt und die meistens

als Matena!konstante angesehen wnrd in dle der Quotlent von E- Modul und Harte ein-
geht 122/, g

Fir den radlalen oder Palmquust RiB gibt es eine ahnllche experlmenteII hergeleltete
Beziehung /124/:

Kres = Xp (P;/ )12 ' . (GI.1 1)

Xp stellt hier eine analoge GroBe zu Xy, dar.

Im Gleichgewichtszustand zwuschen RlBantnebskraft und Matenalwnderstand folgt
unmmelbar fur dle Ra Bzahlgkelt ] ' ‘ '

Kres = Kg R o (GL.12)

Somit ist (iber die meBbare Linge der Risse an der Probenoberfléche mit den Gleichun-
gen 10 und 11 die Berechnung der Materialzahigkeit méglich, wenn die GrdBen Xy bzw.
Xp bekannt sind. Fiur die Wahl dieser Konstanten gibt es in der Literatur vielfaltige
expenmentelle und theoretlsche Ansétze /1 20/. Unterschlede in der berechneten Zahig-
keit von mehr als 100 % sind je nach Ansatz moghch /126/. Es scheint daher wichtig,
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unmittelbar aus experimentellen Daten Zugang zu einem gesicherten X-Parameter zu
finden. Auf diese- Problematik wird insbesondere noch in Abschnitt 5.3.2.3 detailliert
eingegangen.

Zunéchst ist jedoch festzustelien, welcher RiBtyp im konkreten Einzeifall vorliegt. Auf der

~Grundlage der Beziehungen 10 und 11 148t sich eine experimentelle Unterscheidung
tber den Zusammenhang von Eindruckslast und RiBlange vornehmen. Logarithmiert
man die beiden Beziehungen so ergeben sich folgende Gleichungen:

log(c) = 2/3 log(P;) + 2/3 log(Xp/Kres) ' (Gl.13)
fir den medianen RiB und
log(l) = log(P;) + 2 log(Xp/K,es) _ (Gl.14)

fur den Palmquist RiB.

Anhand der unterschiedlichen Steigung - 2/3- bzw 1 - solite eine Unterscheidung
zwischen den RiBtypen getroffen werden kdénnen. Wesentlicher als die Unter-
scheidungsmdglichkeit zwischen medianen und radialen Rissen erscheint aber als
Ergebnis der logarithmischen Auswertung die Aussage, welche GesetzméBigkeit dem
Eigenspannungsfeld des Harteindruck zugrunde liegt. Dies gilt um so mehr, als die
Beziehung fiir den medianen RiB auch bei einigen Varianten radialer Risse mit groBem
Erfolg benutzt werden kann (siehe Kap.5.4), was auch analytische Untersuchungen
bereits gezeigt haben /127, 128/. - -

53.2 Zahigkeitsberechnung an Harteeindruckrissen

Neben der RiBzahigkeitsermittiung direkt aus der L&nge der vom Hérteeindruck
erzeugten Risse besteht die Mdglichkeit die Risse durch Anlegen eines zusatzlichen
Biegespannungfeldes bis zum Bruch stabil zu verldngern und aus dem RiBausbrei-
tungsverhalten die Zahigkeit zu berechnen. Die Bilanz zwischen RiBantriebskraften und
Materialzahigkeit ist fir einen derartigen HarteeindruckriB in Abbildung 5.19 prinzipiell
skizziert.

Die Materialzéhigkeit ist hier mit einem sehr steilén Anstieg (iber wenige Mikrometer und
danach konstantem Plateauwert K5 eingezeichnet. Durch die Eigenspannungen des
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- RiBzahigkeit

" . Gesamte - Spannungsintensitat

- Materialzahigkeit
-
""" hngelegte Spannungsintensitat

/‘ , SERD Eigenspannungsintensitat

.........

Co - Cn R ~ RiBlange ¢ .

Abb. 5.19: Zusammenwnrken von RIBantnebskraften und Materialzahigkeit.
© aneifiem HarteemdrucksnB unter au Berer Blegebeanspruchung

, Harteemdrucks Kress die mit c3/2 abnehrhen, wachst der RiB zunachst bts zur RiBléange ;.

Co- Das Glelchgewucht Kres = Kg ist in dem dargestellten Fall aufgrund des steilen R-. . -
Kuwenanstlegs erst im Plateaubereich der Matenalzahlgkelt érreicht. Wird nun mit einer : -
Blegespannung eine  zusitzliche Spannungsintensitzt Kapp angelegt SO erglbt sich die L

gesamte riBantreibende Spannungsintensitét K., aus der Addition der Einzelbeitrage:
Kiot = Kres + Kapp ' - (GL15)

Erreicht K,O, den Wert von KR, ‘d.h. der Matenalzahlgkelt S0 kommt ‘es zum
Rleachstum und der RiB wachst stabil mit steigender Blegebelastung (entspncht
VergrdBerung von Kypp) von cg bis ¢, wo Koy gerade die Materialkurve Kg tangiert.

Fir den Fall eines medianen Risses und konstante Materialzahigkeit, wié es hier fir den
~ relevanten Bereich der RiBveridangerung von co bis ¢, gegeben ist, ergibt sich die
Instabilitat.nach einer Verldngerung des Risses auf ¢, =2,5 ¢ /37, 129/: - e

Innerhalb des stabilen’ RiBausbreitungsintervalls, von cq bis ¢, kénnen verschiedene
Methoden zur Berechnung der Materialzahigkeit benutzt werden. Sie sollen im folgen-
den kurz vorgestellt werden.
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5.3.2.1 Direkte Berechnung liber die AusgangsriBlénge cq /1 22/

Bei dieser Methode wird das Gleichgewicht zwischen K, und Kg bei ¢y fir die
Berechnung benutzt. Aus der Linge c,, der Harteeindruckslast P; und einem Wert fiir
Xym wird nach Gleichung 10 die Matérialzéhigkeit ermittelt. In der Literatur ist die
Benutzung eines Xy,-Wertes nach Anstis /122/ am weitesten verbreitet.

Xy = 0,016 (E/H)12 (GL.16)

dabei ist E der Elastizitatsmodul und H die Vickersharte der untersuchten Keramik.
Zur Anwendung dieser Methode ist also neben der Erzeugung des Hérteeindrucksrisses
keine weitere Belastung der Probe in einer Biegevorrichtung notwendig.

5.3.2.2 Bere"chnung Uber die Instabilitétsriﬂlénge Cm /89, 123/

Die Berechnung der RiBz&higkeit erfolgt am Ende der stabilen Verldngerung des Risses
durch Anlegen einer zusétzlichen Biegespannung. Ublicherweise wird eine 4PB-Anord-
nung mit mehreren Eindriicken gleicher Last im Bereich zwischen den beiden inneren
Auflagern der Probe verwendet (siche Abb. 3.2). Da an allen Rissen dieselbe Spannung
anliegt, aber nur ein RiB katastrophales Probenversagen hervorruft, stehen die anderen
Risse zur Bestimmung von ¢;, nach dem Experiment noch zur Verfligung. Zusammen
mit der Versagensspannung Gi,app kann dann die Berechnung von Kg vorgenommen
werden. Dabei gilt (mediane Risse):

Ki = Xpm P /€m32 + 61 app Y Yo = Kyt (GL17)

Hier ist der Geometriefaktor Y durch Y" ersetzt worden, um so die OberflachenriBlnge
Cm in Gleichung 17 verwenden zu kénnen. Zwischen Y und Y* wurde der Zusammen-
hang

Y =Y (ak)i2 »  (GL18)

genutzt. Ebenso wie bei der Berechnung von Ky aus ¢ ist hier die Kenntnis bzw. Wabhl
eines Wertes fir Xy, notwendig. Zusétzlich ist fir die Berechnung von Y* bzw. Y noch
eine Information Uber die RiBtiefe a notwendig. In der Regel werden Annahmen (ber
halbkreisférmige Oberflichenrisse gewahlt, die aber vielfach nicht der Realitét
entsprechen.
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Als Variante dieser Methode kdnnen auch Eindriicke unterschiedlicher Lasten gesetzt
 werden, um so weitergehende Informationen lber Zwischenstadien des stabilen RiB-
-wachstums zu erhalten /130/. Der Eindruck mit der héchsten Spannungsintensitét I6st in
diesem Fall das Versagen aus. Bei der Laststeigerung bis zu der entsprechenden Ver-
sagensspannung wachsen aber auch alle anderen Risse, wobei ihre Verliéngerung von
der AusgangsriBlange abhangt. Auf diese Weise ist es méglich, auch Zwischenstufen
des RiBwachstums zu erfassen. Bei Keramiken mit ausgeprdgtem R-Kurvenverhalten,
wo der RiB bei cg noch nicht im Plateaubereich der R-Kurve liegt, ist dieses Verfahren
zur Messung des ansteigenden Bereiches der Zahigkeit anwendbar. Aber auch hier
herrschen Unsicherheiten (iber die geeignete Festlegung von Xy, und Y'.

Aus diesem Grund ist im Rahmen dieser Arbeit eine neue Methode zur Untersuchung
von Hérteeindruckrissen entwickelt worden. Wéhrend die bisher skizzierten Verfahren
mit einer separaten mikroskopischen Ermittlung der RiBlangen nach dem Hérteeindruck
bzw. nach dem Biegebruchexperiment auskommen miissen, werden fiir das neue Ver-
fahren zur Ermittlung der RiBzzhigkeit gezieit die in situ Beobachtungsmdglichkeiten der

in Kapitel 3 beschriebenen Versuchssténde genutzt. Neben der in situ Beobachtung des

RiBwachstum in der neuen Blegeapparatur geht schlieBlich auch die Kenntms des RlB—
profils i in die Auswertung ein. ‘

5.3.23 . Neue Methode zur Ermittlung der RiBzahigkeit an Héirteei»vr;dmckrislser)‘

Bei der Verlangerung eines Hérteeindruckrisses durch Uberlagerung einer Biege- "
spannung mit dem Eigenspannungsfeld des Eindrucks wéchst der RiB stabil von ¢ bis
Cp- Die jeweilige RiBlange ¢ auf der Oberfliche sowie die angelegte Spannun'g Gapp
lassen sich somit in situ erfassen. Stellt man Gleichung 17 bezlglich dieser MeBgroBen
um, so erhélt man: '

Oapp Ve =Kg /Y - (Xy/Y")P;c372 - (Gl.19)

Die Auftragung von o 55 Ve als Funktion von ¢3/2 gestattet, die einzelnen Terme von
Gleichung 19 ndher zu analysieren und auszuwerten. In diesem Zusammenhang muf
auch hervorgehoben werden, daB o,p, ¢ proportional zur duBeren Spannungsiniensitét
und ¢3/2 proportional zur Eigenspannungsintensitét ist. Die graphische Darstellung
separiert somit auch dne beiden Beitrége zur Ri Bantriebskraft.
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(’app‘jC capp‘lc
Kglat. {
Y'Y T
Cm-3/2 00-3/2 C-3/2 . Cm-3/2 00-3/2 o C -8/2
a) b)

Abb. 5.20: RiBausbreitungskurve nach Gi.19 flr den Fall konstanter Materialzdhigkeit
(a, links) und mit R-Kurvenverhalten (b, rechts)

Eine lineare Beziehung ist dann zu erwarten, wenn der Term Kg/Y" konstant und damit
unabhangig von c ist. Ein entsprechender Kurvenverlauf ist in Abbildung 5.20 a skizziert.
Im Falle eines konstanten Y'-Wertes ist zudem auch Kg im Bereich der untersuchten
RiBldngen konstant. Die RiBausbreitungskurve beginnt bei ¢y und endet bei ;. Extra-
poliert man die Gerade bis auf die Ordinate, so erhélt man als Achsenabschnitt das Ver-
haltnis Kp|at/Y', was andeuten soll, daB bei unendiich langem Ri8 das Plateau der
Zahigkeitskurve erreicht ist.

Zur Berechnung der Materialzahigkeit ist folgende Vorgehensweise nétig. Zunachst wird
fiir verschiedene RiBlangen das RiBtiefenprofil ermittelt und daraus Y berechnet. Aus Y’
148t sich bei linearer RiBausbreitungskurve (Abb. 5.20) der Eigenspannungsparameter
Xy unmittelbar aus der Steigung Xy /Y" festlegen. Mit bekannten GréBen Y', Xy, P;
Oapp UNd c ergibt sich dann die RiBzahigkeit analog Gleichung 17.

Mit Hilfe der in situ RiBbeobachtung sowie zuséatzlicher RiBprofiluntersuchungen ist es
somit erstmals maglich, die Gblicherweise theoretischen Werte fiir Xy und Y direkt aus
den experimentellen MeBdaten zu gewinnen und somit verlaBliche Werte fir die Zahig-
keit von Oberflachenrissen zu erhalten. Weiterhin bietet diese Methode Informationen
uber den gesamten Verauf der stabilen RiBverlangerung.

Bislang wurde lineares Verhalten bei der RiBausbreitungskurve in Abb. 5.20
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angenommen. In der Tat entspricht dies dem Verhalten feinkdrniger Keramik ohne
langen, ausgepragten R-Kurvenanstieg, wie in Kapitel 5.4 am Beispiel von Y-TZP
gezeigt werden wird. Eine andere Kurvenform ist zu erwarten, wenn Kg in Beziehung 19
eine deutliche Anderung mit RiBveriangerung erfahrt, mithin ausgepragtes R-Kurvenver-
halten vorliegt. Wenn Kg/Y" mit wachsendem ¢ zunimmt ergibt sich eine nach oben
gekrimmte RiBausbreitungskurve im o,p, Ve - ¢3/2 Diagramm (Abb. 5.20 b). Somit ist
aus der Form der RiBausbreitungskurve bereits unmittelbar zu entnehmen, ob das
Material im Bereich stabiler RiBverldngerung zwischen ¢q und ¢, ausgepragtes R-
Kurvenverhalten oder konstante Z&higkeit besitzt.

Im folgenden wird diese neue Methode zur Bestimmung der RiBz&higkeit durch
Experimente an Y-TZP Keramiken mit einem sehr steilen R-Kurvenverhalten und an
einer grobkdrnigen Al,Oz-Keramik mit einem ausgeprégten, langreichweitigen R-
Kurveneffekt /31, 55/ verifiziert.

An dem in Kapitel 5.2 untersuchten hochzéhen Mg-PSZ konnte das neue Verfahren
nicht angewendet werden, da selbst durch Vickers-Héarteeindruck mit hoher Last
(1000 N) keine definierten Risse erzeugt wurden (Abb. 5.21).

500 pm
Abb. 5.21: 1000 N Vickers-Eindruck in Mg-PSZ;
Radial um die Eindruckpyramide vorhandene Risse
ohne Vorzugsorientierung.
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Aufgrund der durch den Harteeindruck induzierten starken Umwandlung in der
Umgebung des Harteeindrucks, kommt es zu starken Verformungseffekten im Sinne von
Aufwélbungen und zahlreichen Rissen. Da dabei keine Vorzugsorientierung auftritt,
wurde darauf verzichtet, die Risse fiir eine direkte Auswertung der RiBzdhigkeit (Kap.
5.3.2.1) oder fir eine Auswertung tber RiBausbreitungsexperimente zu verwenden.

5.4 Ergebnisse der Untersuchungen an Y,05-stabilisietem ZrO, (Y-TZP)
und Diskussion

Eine Untersuchung an "natiidichen™ Oberflachenrissen war nicht erfolgreich, die Proben
brachen ohne erkennbares RiBwachstum praktisch spréde, so daB die Methode des
stabilen Wachstums von Harteeindrucksrissen angewandt wurde.

Zunachst wurde dazu in einer Reihe von Experimenten die RiBlangenabhingigkeit des
Eigenspannungsterms durch eine doppelt-logarithmische Auftragung der RiBlangen lber
der Eindruckslast ermittelt. Zudem erfolgte eine direkte Untersuchung der exakten
Tiefenprofile der so erzeugten Risse. Auf der Grundlage von RiBausbreitungs-
experimenten wurde dann das Zahigkeitsverhalten ermittelt. Die Untersuchungen
wurden durch Raman-Messungen erganzt, welche die Umwandlungseffekte in dieser
Keramik verdeutlichen.

5.4.1 Ermittlung des RiBtyps

Harteeindriicke verschiedener Last wurden auf polierten Oberflachen der beiden Y-TZP
Qualitaten plaziert. In Abbildung 5.22 sind zwei typische Beispiele derartiger Eindriicke
in 3Y-TZP und in 4Y-TZP zu sehen.

Da die Eindruckslast in beiden Féllen gleich war, sind aus den Aufnahmen bereits
Unterschiede zwischen den beiden Materialien zu entnehmen. Die Eindriicke selbst
haben etwa dieselbe GriBe (entspricht gleicher Héarte). Da die entstandenen Risse im
3Y-TZP deutlich kiirzer sind als im 4Y-TZP, ist von einer héheren Zahigkeit des 3Y-TZP
auszugehen. Diese zunachst qualitativen Aussagen stimmen mit den Literaturdaten
Uberein, die stets eine hdhere Zahigkeit bei niedrigem Y,03-Gehalt angeben /131/.
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a) b) 100 um
Abb. 5.22: a: 100 N Vickers-Eindruck in 3Y-TZP
b: 100 N Vickers-Eindruck in 4Y-TZP

Die Ergebnisse fiir unterschiedliche Harteeindruckslasten sind in den Abbildungen 5.23
und 5.24 dargestellt. Es wurde jeweils log(cg) und log(lp) tber log(P;) aufgetragen und
die Werte dann mit der Methode der kleinsten Fehlerquadrate durch eine Gerade
angenahert.

Die experimentellen Ergebnisse zeigten fiir das 4Y-TZP eine Steigung von 0,68 bei der
medianen und 0,82 bei der radialen Auftragung. Da der mediane Wert sehr viel naher
am theoretischen Wert von 0,67 liegt, beschreibt die mediane Beziehung das Material-
verhalten offensichtlich besser. Eine dhnliche Aussage liefern die experimentellen Daten
fir 3Y-TZP. Auch hier ist das Materialverhalten besser durch die mediane Beziehung
reprasentiert. Die Steigung ergibt einen Wert von 0,72 fiir die mediane Auftragung
wédhrend er bei der radialen Auftragung 0,89 betrégt. Durch Experimente bei Eindrucks-
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Abb. 5.23: Doppelt-logarithmische Auftragung der RiBlange gegen
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lasten P; > 500 N konnte von Kaliszewski /98/ eine noch bessere: Ubereinstimmung
zwischen -Theorie und Experiment nachgewiesen werden, so daB die etwas grofBere
Abwelchung von der Theorie durch den EinfluB der medngeren Eindruckslasten (100
und 250 N) in Abb. 5.25 zu-erklaren ist. ‘ '

Durch die doppelt-logarithmische Auftragung der OberflichenriBlénge bei verschiedenen -
Eindruckslasten wurde zusammenfassend fiir beide Keramiken ein Verhalten gemaB der
medianen Beznehung (Gl.10) gefunden bei 4Y-TZP gilt dles far P; > 30 N und bei
3Y-TZP fir P; > 500 N.

5.4.2. RiBprofiluntersuchungen

- Zur genauen Untersuchung des AusgangsriBprofils nach dem Hiarteeindruck und dessen
weiterer Entwncklung bei RiBfortschritt im Biegeversuch wurde die bereits bei den Mg-
PSZ Keramiken erfolgrelch angewendete Methode des schlchtwelsen Abpolierens
benutzt. Im Falle des 4Y-TZP sind typische Ausgangsn Bproflle von Harteemdrucken mit
300 N und 500 N in Abb. 5.25 zu sehen.

Dle Ergebnisse zeigen, daB das tatsdchliche RiBprofil Uber einen weiten Bereich
radialen Charakter besitzt. Erst ab etwa 500 N Eindruckslast kommt es auch zur Aus-
bildung von medianen Rissen. Von den 4 Rissen, die von einem Vickers-Eindruck auf
der Oberflache ausgehen, bildet bei 500 N jedoch hé’u_jﬁg nur-ein Paar einen medianen
RiB, die Teilrisse. in d'e‘r orthogonalen Richtung wachsen nicht zusammen. Bei allen
radialen Profilen erkennt man, daB die Risse. eine hierénfc‘irmige Gestalt aufweisen.
Direkt unter dem Emdruck wird immer eine riBfreie Zone gefunden Auch beim Zusam-
menwachsen der Risse bleibt diese Zone ri Bfrel ’

Neben der Analyse der Rinrofile im Ausgangszustand ist fur die RiBz&higkeits-
ermittiung insbesondere die Rprrofulentwmklung bei RiBausbreitung unter Biegebe-
lastung von Interesse. Verschiedene Stadien der RiBausbreitung lassen sich an einer
Biegeprobe untersuchen, wenn Harteeindriicke unterschiedlicher Last P; gesetzt
werden. Der von der héchsten Eindruckslast ausgehende Rif3 bestimmt die Versagens-
spannung der Probe. Risse von kleineren Eindruckslasten wachsen aber ebenfalls
wéhrend der Blegebelastung und errelchen je nach Eandruckslast verschxedene Stadlen
der Rlﬂverléngerung " - S o )

In Abblldung 5.26 ist neben Ausgangs- und Endkontur auch ein Zwuschenstadlum fir
einen anderen 50 N Eindruck zusammengefugt.
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Durch schichtweises Abpolieren ermittelte Ri Btiefehproﬁle in 4Y-TZP fir
2 Harteeindruckslasten. Jeweils die beiden zueinander orthogonalen Risse
eines Vickers-Harteeindrucks sind abgebildet.
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'RiBprofilentwicklung in 4Y-TZP fiir 50 N Eindruckslast bei Anwesenheit
der Eigenspannungen des Harteeindrucks; die angegebenen Spannungen
bezeichnen den Ausgangszustand (¢ = 0), einen Zwischenzustand
(0 = 112 MPa) und den Endzustand (¢ = 131 MPa)
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Experimentell wurde dabei so vorgegangen, daB das Endstadium der RiBverldngerung
an einer Probe mit drei 50 N Eindriicken ermitteit wurde, wahrend das Zwischenstadium
aus einer Probe mit Eindriicken unterschiedlicher Last stammt, bei der das Probenver-
sagen von einem 100 N Eindruck ausgeldst wurde. Der 50 N RiB war nur bis zur Ver-
sagensspannung der Probe von ¢ = 112 MPa gewachsen. Abbildung 5.26 gibt durch.

Zusammenfliigen beider Ergebnisse die idealisierte RiBprofilentwicklung von 50 N ‘
Harteeindrucksrissen im Biegeversuch wieder. Diese geometrischen Informationen
werden spéter fir die Berechnung der Materialzahigkeit in Kapitel 5.4.3.2. benutzt.

Mit der gleichen Technik des schichtweisen Materialabtrags wurde auch die RiB-
profilentwicklung an Proben untersucht, bei denen die Eigenspannungen des Hareteein-
drucks durch eine Gliihung bei 1000°C entfernt worden waren. Die anschlieBenden
Biegeexperimente zeigten eine deutlich kiirzere Phase stabiler RiBverdngerung Gber
wenige Mikrometer. Mit Hilfe der nach dem Probenbruch noch vorhandenen Risse von
parallelen Hérteeindriicken gleicher Last konnte wieder das RiBprofil bei Versagen
ermittelt werden. Das Ergebnis ist in Abbildung 5.27 dargestellt.

= 244 MPa

100 Qm

Abb. 5.27:  RiBprofilentwicklung von 50 N Harteeindrucksrissen in geglihten
4Y-TZP Proben (Anfangs- und Endzustand)

Im Vergleich mit Abb. 5.27 wird der Unterschied in der jeweils erreichten RiBverange-
rung deutlich. '

Zur Ermittlung des RiBprofils in 3Y-TZP wurde ein Eindringverfahren benutzt, bei dem
die RiBflichen vor dem Probenbruch mit Hilfe einer Blei-Acetat Lésung /132, 133/
markiert wurde. Auf die Probenoberfliche wurde ein Tropfen der Schwermetall-Losung
gegeben und der Vickers-Eindruck durch diesen Tropfen gesetzt. Nachdem die
MarkierungslGsung im RiB getrocknet war, wurde die Probe im schnellen Biegetest
gebrochen. ‘
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Ein riBverlangernder korrosiver EinfluB der Blei-Acetat Losung kann bei 3Y-TZP nach
Untersuchungen von Kaliszewski /98/ praktisch ausgeschlossen werden.

Die Untersuchung des RiBprofils erfolgt nach dem Probenbruch mit Hilfe des Raster-
Elektronenmikroskop (REM), wobei unter Ruckstreu-Bedingungen (Backscatter) die

Abb. 5.28:  RiBprofilentwicklung in 3Y-TZP
a: REM-Aufnahme des RiBprofils nach dem Setzen des Hérteeindrucks
b: REM-Aufnahme nach RiBverlangerung im Biegeversuch
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unterschiedliche Atomzahl von Zr und Pb fir die Unterscheidung zwischen :markierter
und nicht markierter Bruchflache benutzt wurde. Dabei konnte. auch in diesem Material
analog zum 4Y-TZP ein radiales RiBprofil ermittelt werden. in Abbildung 5.28 sind die
REM-Aufnahmen einestypischen 500 N Rprroflls nach dem Harteeindruck und nach
Verdngerung zu sehen.

Auch bei Eindruckslasten von 4000 N war noch kem Ubergang zu medlaner RiBgeo-
metrie vorhanden /98/. :

Die RiBprofilentwicklung dieser Keramik im Biegeversuch wurde ebenfalls mit der Blei-
Acetat Methode verfolgt. Ausgehend von 500 N Harteeindrucksrissen wurden die
Proben in 4PB auf eine bestimmte Spannung gebracht und dann mit der Bleiacetat
Ldsung in Kontakt gebracht. Nach 10 Minuten Einwirkzeit unter Last wurden die Proben
entlastet und nach dem Trocknen und schnellem Probe_nerch hinsichtlich der Bruch-
flaichenkontraste im REM untersucht. Dabei zeigte sich, daB das Blei-Acetat die
verldngerten Risse nicht volistdndig benetzt hatte. Allerdings konnte zusétzlich zu der
geringen Markierung durch das Blei-Acetat ein deutlicher Kontrastunterschied - vermut-
lich infolge eines verdnderten Mikrobruchmodus - erkannt werden. Somit war es
mdoglich, flir die verschiedenen Stadien der RiBverldangerung das a/c-Verhéltnis zu
ermitteln. Aus den Untersuchungen geht hervor, da3 das RiBprofil beim Wachstum im
Biegeversuch schnell semi-elliptische Gestalt mit einem -Verhéltnis 'von a/c = 0,7
annimmt und Uber den weiteren Bereich der Ri Bvérléngerung konstant bleibt.

Ein Vergleich der lichtmikroskopisch auf der Probenoberflache gemessenen RiBlangen
mit den RiBprofildaten aus der REM-Beobachtung zeigt dariiber hinaus, daB das Blei-
acetat nicht in jedem Fall in die Spitze der wenig gedffneten Oberflachenrisse gelangte.
Die Ergebnisse der lichtoptischen Messung ergaben z.T. 20 bis 50 um langere Risse,
was einem Fehler von ca. 15 % bei der AnfangsriBlange entspricht. Deshalb wurde fiir
die Kg-Berechnung auch nur die generelle Form des RiBprofils aus den Markierungs-
versuchen entnommen, wihrend die RiBlangen mit dem Lichtmikroskop ermittelt
wurden. ‘

Zusammenfassend kann zu den Untersuchungen der RiBprofile von Y04 stabilisiertem
ZrO, festgehalten werden, daB die radialen Risse ein nierenférmiges Profil aufweisen. °
Beim 3Y-TZP Gber einen groBeren Lastbereich bestimmend als beim 4Y-TZP. Interes-
santer Weise zeigt dazu im Gegensatz die Auftragung der RiBlinge als Funktion der
Eindruckslast fiir beide Materialien ein Eigenspannungsverhalten, das der medianen
Theorie entspricht. |
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Als Erklarung fiir dieses gegensitzliche Verhalten bieten Pajares Vicente et al. /134/ ein
Modell an, das von einem hdéheren Widerstand gegen RiBwachstum, d.h. héherer
Zahigkeit, in einer Zone unterhalb des Eindrucks ausgeht. Es wird angenommen, daB es
durch stark erh6hte Umwandlungsaktivitit zum Aufbau einer Druckspannungszone
kommt, die ein Wachstum von Rissen in diese Zone hinein verhindert und somit nur
radiale RiBbildung erméglicht. Mit dieser Modellvorstellung ist dann auch zu verstehen,
daB bei niedrigerem Y,03-Gehalt aufgrund starkerer Umwandiung das radiale RiBprofil
Uber einen gréBeren Lastbereich gefunden wird. In Kapitel 5.4.5 werden beziiglich
dieses Modells durchgefiihrte Raman-Experimente vorgestelit.

Im Einklang mit dieser Modellvorstellungen und den Ergebnissen aus Abb. 5.23 und
5.24 wurde eine ¢’32 Abhangigkeit fiir den Eigenspannungsterm bei der RiBzahigkeits-
ermittlung gewahit.

5.4.3 RiBausbreitungsexperimente und Kg-Berechnung in 4Y-TZP
5.4.3.1 Ohne Eigenspannungen (K,qq = 0)

Um die Eigenspannungen des Harteeindrucks zu eliminieren, wurden Proben nach dem
Einbringen des Harteeindrucks bei 1000°C gegliiht. Bei einem anschlieBenden Biege-
experiment solite der RiB mit seiner Verldngerung am Beginn der R-Kurve starten, so
daB beim weiteren Wachstum die Tangentenbedingung (GIL.5 und 6) die Instabilitat
bestimmt.

Obwohl das AusmaB an stabilem RiBwachstum auBerordentlich gering (Abb. 5.27) war,
dokumentiert die Maglichkeit stabiler RiBveriingerung eindeutig das R-Kurvenverhalten
von 4Y-TZP. Allerdings wuchsen die beiden radialen Teilrisse unkorreliert und muBten
daher fir die Ermittlung der RiBz&higkeit als Einzelrisse betrachtet werden. Trotz des
begrenzten RiBwachstums konnten aus den RiBausbreitungsexperimenten mehrere
Wertepaare der angelegten Spannung Oapp Und jeweiligen RiBlange a fur eine Aus-
wertung gemaB- Gleichung 2 gewonnen werden. Der Geometriefaktor wurde auf der
Grundlage konsistenter Rinrofilentwi¢klung nach Newman und Raju /23/ zwischen
Anfangs- und Endprofil durch lineare Interpolation der Zwischenschritte ermittelt /135/.

Der ansteigende Bereich der R-Kurve konnte auf diese Weise fur verschiedene Harte-
eindruckslasten bestimmt werden und ist in Abbildung 5.29 wiedergegeben.
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Abb. 5.29:  Ansteigender Bereich der R-Kurve von Oberflachenrissen in 4Y-TZP 2

Demnach charakerisiert ein Anstieg der Zahigkeit Gber 5 - 10 um RiBverldngerung von
etwa 0.8 auf 2,8 MPaVvm die Anfangsphase der R-Kurve von 4Y-TZP. Dieses stejl_e R-
Kurvenverhalten stimmt sehr gut mit Literaturangaben fiir 2,5 und 3Y-TZP /1 30,:,136/_
tiberein. ' e

-5.4.3.2 Mit Eigenspannungen (Keg # 0)

Beim Biegeexperiment ohne vorheriges Freiglihen der Harteeindrucks-Eigen-
spannungen kommt es durch die Uberlagerung von Kres und Kapp wie in Abbildung 5.20
gezeigt, zu einer ldngeren Phase stabiler RiBverlangerung, wobei mit der in situ
Beobachtungstechnik neben den mechanischen capp-Wérteh auch die'jeweilige aktuelle
RiBlange ¢ an der Probenoberflidche erfasst werden konnte. Eine Auftragung dieser
MeBdaten fiir verschiedene Eindruckslasten ist gemaB Gleichung 19 in Abbildung 5.30
wiedergegeben. Dabei erfolgte eine Normierung der c¢32-Werte mit der j'eyveiligen
Hareeindruckslast P,
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Abb. 5.30: RiBausbreitungskurven ftir 30, 50 und 100 N Hérteeindrucksrisse
* “in 4Y-TZP; Normierung der RiBlinge mit Harteeindruckslast P;.

Durch die Normierung mit P; fielen die Kurven flr verschiedene Eindruckslasten
zusammen. Dabei zeigte das lineare Verhalten, daB nicht nur die AnfangsriBlénge,
sondern auch die weitere RiBausbreitung durch medianes Eigenspannungsverhalten
charakterisiert wird. Die Steigung der RiBausbreitungskurven wurde Ubereinstimmend
fir alle 50 N und den 100 N Eindruck mit 0,051 ermittelt. Dieser Wert stellt das Verhalt-
nis Xy/Y' dar. Mit bekanntem Wert fiir den Geometriefaktor Y* I4Bt sich tber die
Steigung der RiBausbreitungskurve X,/Y' der Eigenspannungsfaktor Xy, rein auf der
Grundlage der experimentelien Daten ermitteln.

Eine Bestétigung fiir die Anwendbarkeit dieser Auftragung zur Charakterisierung des
Materialverhaltens, wird darin gesehen, daB die MeBergebnisse der verschiedenen
Harteeindruckslasten relativ gut zusammenfallen. Die leichte Abweichung der Daten des
30 N Eindrucks ist moglicherweise durch eine anfanglich zu geringe RiB3lange im Ver-
gleich zur Harteeindrucksgré Be bedingt. Bei diesem RiB und einem 50 N RiB8 wurden die
Daten nicht bis zum Versagen ermittelt, da die Risse in einer Probe mit mehreren
Eindriicken unterschiedlicher Last wuchsen und nicht zum Versagen fiihrten.
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Der Plateauwert der R-Kurve wurde auf der Grundlage der 50 N RiBausbreitungs-
experimente bestimmt, da ausflihfliche Informationen iber die RiBprofilentwicklung
(Abb. 5.26) voriagen. Mit der Kenntnis des RiBprofils war die Berechnung des Geome- -
triefaktors Y* méglich.

Am Beispiel der in.Abb. 5.26 wiedergegebenen RiBprofilentwicklung wird die Ermittlung
der RiBz&higkeit nachfolgend dargestellt. Zunachst wird nach Newman und Raju /23/ der
Wert von Y fiir die beiden RiBprofile berechnet. Fir den kiirzeren RiB (a = 151 um, ¢ =
170 pm) ergibt sich Yy = 1.065 und fiir den langeren RiB (a = 232 um, ¢ = 319 um)
entsprechend Y'2 = 1.0037. Die zugehdrigen Eigenspannungswerte betragen XM;1 =
0,0545 und Xy 2 = 0,0513. |

Damit sind zusammen mit den Spannungswerten alle Informationen vorhanden, um die
RiBzahigkeit nach Gleichung 17 zu berechnen. Fir die beiden untersuchten RiBprofile
ergibt sich Kg 1 = 2,78 MPavm bzw Kr2=28 MPavm. Beide Kg-Werte sind trotz des
dazwischenliegenden RiBwachstums von Ac = 149 um praktisch identisch, was belegt,
daB in beiden Féllen das Plateau der R-Kurve bereits erreicht wurde. Die Werte schlies-
sen zudem im Bezug auf das Zahigkeitsniveau an die Ergebnisse der Untersuchung
- geglihter Proben an, so daB auch dieser Sachverhalt als Erreichen des Plateauwertes
angesehen werden muB..

Die RiBausbreitungskurven in Abbildung 5.30.bieten zusitzlich die' Méglichkéi;, -auf die
Zahigkeit nach groBer RiBveriingerung. (c3/2 geht gegen Null) zu extrapolieren. Alle
Kurven haben einen gemeinsamen Schnittpunkt mit der Y-Achse bei etwa 2,77 MPa«_lm.
Dieser Wert entspricht nach Abbildung 5.20 dem Verhéltnis Kplat/Y' . Zur Ermittlung von
Kplst MuB daher mit Y* multipliziert werden. Verwendet man den Y'-Wert, der bei
Instabilitat gefunden wurde, so ergibt sich eine Plateauzihigkeit von 2,78 MPavm. Auch
dieser Went liegt im Bereich der zuvor ermittelten Kg-Werte.

Die volisténdige R-Kurve des untersuchten 4Y-TZP kann somit durch Kombination der
ohne und mit Eigenspannung ermittelten Kurvensegmente zusammengesetzt werden
(Abb. 5.31). '

Nach einem sehr steilen Anstieg zeigt das Material eine Plateauz&higkeit von
Kplat = 2,8 MPavVm. Dieser Wert ist bedingt durch den geringen Anteil umwandelbarer
tetragonaler Phase relativ niedrig. Durch den kurzen Bereich stabiler RiBverléngerung
wird jedoch auch deutlich, daB das Material eine relativ hohe Festigkeit besitzen muB
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Abb. 5.31: Vollsténdi'ger R-Kurvenverlauf von Oberflachenrissen in 4Y-TZP

(Gleichung 2). Ausgehend von einem halbkreisférmigen RiB, wie er bei der Festig-
keitsmessung im’ Biegebruchexperiment als versagensausldsend angesehen werden
kann, mit a; = 10 um und Y = 1,17 /23/ ergibt sich mit der gemessenen Zahigkeit eine
Materialfestigkeit von 750 MPa. Dieser Wert liegt im Bereich der Biegefestigkeit (vergl.
Tab.4.1), was die Zusammenhénge zwischen Festigkeit und Zzhigkeit tber die R-
Kurvensteigung bestatigt. ~ : '

5.433 Vergleich mit der K|c-Bestimmung nach Anstis et al. /122/

Hierzu muB zunéchst der nach Anstis et al. konstante Eigenspannungsfaktor Xy, geman
Gleichung 16 berechnet werden, was die Kenntnis der Harte und des E-Moduls
erfordert. Die Vickers-Harte wurde aus Eindriicken unterschiedlicher Last bestimmt
/137/. Es ergab sich fiir das untersuchte 4Y-TZP eine Harte von H = 12,9 + 0,3 GPa. Mit
einem Elastizitatsmodul von E = 210 GPa /97, 108/ wurde ein mittlerer Wert von Xy =
0,0646 ermittelt. Die Berechnung der Zahigkeit aus. Gleichung 10 /122/ ergibt fiir unter-
schiedliche Harteeindruckslasten einen Mittelwert von Kg = 3,2 + 0,13 MPavm.
Verglichen mit der Plateauzihigkeit aus den RiBausbreitungsexperimenten liegt dieser
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Wert etwa 15 % hoher. Dies driickt sich auch im Vergleich der jeweils benutzten Vor-
faktoren Xy, aus. Nach der Anstis Methode erhéit man einen etwa 18 % héheren Wert
als bei der Berechnung aus der Steigung der RiBausbreitungskurve.

Zusammenfassend kann gesagt werden, daB die Anstis Methode relativ nah an den mit
der neuen Methode berechneten Z&higkeitsdaten liegt. Die Annahme eines konstanten
und zu hohen Xy-Wertes liefert bei Anstis et al. hhere Werte als die volisténdig auf
experimentellen RiBkenndaten beruhende Auswertung nach der neuen Methode. Die in
situ Technik der Erfassung des gesamten Bereiches der stabilen RiBausbreitung solite
daher auch als Kalibrierverfahren fiir die experimentell wesentlich einfacher -zu hand-
habende Anstis-Methode Bedeutung gewinnen.

5.4.3.4 ~ RiBausbreitung nach kurzer Glihung bei 800°C

Neben dem linearen Verlauf der RiBausbreitungskurve (Abb. 5.30) fiel der bei Rissen
von drei Harteeindruckslasten vorhandene leichte Versatz zu Beginn des RiBwachstums
auf. Die Harteeindrucksrisse, von denen angenommen wird, daB sich ihre Lange aus
dem Gleichgewicht von Eigenspannungsintensitat und Materialzahigkeit ergibt, wuchsen
nicht sofort bei Anlegen der zusatzlichen auBeren Biegespannung. Dieses .Phanomen
war auch bei einer parallelen Untersuchung an nicht umwandlungsverstarktem SizNy
/138/ aufgefallen.

Als Ursache fir dieses Materialverhalten missen Spannungsumlagerungeri{ in Betracht
gezogen werden, wie sie sich beispielsweise durch die zeitabhdngige Bildung von
lateralen Rissen /120/ oder durch Umwandlungsvorgdnge in ZrO, enthaltenden
Keramiken ergeben kénnen. Die letzte Hypothese wurde in Stlchprobenexpenmenten
mit 4Y-TZP naher verfolgt.

Qualitativ konnte festgestelit werden, daB der Versatz zu Beginn einer RiBausbreitungs-
kurve héher war, wenn zwischen dem Setzen des Hérteeindrucks und dem Belastungs-
experiment eine groBere Zeitspanne lag. Dies konnte durch eine RiBausbreitungs-
messung an einer Probe bestatigt werden, die vor dem Einbringen des Harteeindrucks
bei 1000°C gegliht worden war und sofort nach dem Eindruck untersucht wurde. Die
gemessene RifBausbreitungskurve (offene Karos) lag in guter Ubereinstimmung mit den
anderen 50 N Experimenten (offene Quadrate) in Abb. 5.32, zeigte aber dariiber hinaus,
daB bei sofortigem Start der RiBausbreitung nach dem Einbringen des Hérteeindrucks
kein bzw. ein geringerer Offset gemessen werden konnte.
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Abb. 5.32: RiBausbreitungskurven an 50 N Harteeindrucksrissen in 4Y-TZP

bei unterschiedlichen Probenzustinden (Offene Symbole; ohne WB nach
dem Setzen des Eindrucks; ausgefiilite Symbole: mit WB nach Setzen
des Harteindrucks) '

Um den Effekt einer umwandlungsbedingten Abnahme von K¢ weiter zu untersuchen,
wurde auf Anregung von Heuer /139/ eine thermomechanische Versuchsreihe durchge-
fahrt. Dazu wurden Proben nach dem Einbringen des Harteeindruckes (50 N) bzw. nach
bereits erfolgter Rtierléngerung und Ausbildung eines medianen RiBprofils vergleich-
bar dem Zwischenstadium in Abb. 5.26 einer 3-minitigen Kurzzeit-Gliihung bei 800°C
unterzogen. Dadurch sollte allein eine m-t Rickumwandlung bewirkt werden, ohne
diffusionsgesteuerte Prozesse wie Versetzungswandern zu initiieren. Nach der Kurzzeit-
Glihung wurden die Proben im RiBausbreitungsexperiment bis zum Bruch belastet. Die
éntsprechenden RiBausbreitungskurven sind zusammen mit den zuvor gezeigten
Kurven fiir 50 N Eindruckslast (Abb. 5.30) in Abb. 5.32 dargestelit.

Die RiBausbreitungskurven der kurzzeit-gegliihten Proben zeigen deutlich ein vollig
anderes Verhalten als ungegliihte Proben. Eine signifikante Verschiebung der Kurven
hin zu héheren angelegten Spannungsintensitéten capp\lc konnte fir alle drei
Experimente festgestellt werden. Unabhangig davon ob der HarteindrucksriB vor der
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Glihung bereits stabil veriingert worden war oder nicht, konnte eine Verschiebung des
Einsatzpunktes fiir RiBwachstum von Ac,poVc ~ 2,3 MPavm festgestellt werden. Danach
trat dann wieder stabiles RiBwachstum bei Erhdhung der Biegespannung auf, was
beweist, daB durch die Kurzzeit-Glihung keineswegs alle Eigenspannungen abgebaut
waren. Allerdings deutet sich trotz erheblicher Stfeuung eine verminderte Steigung der
RiBausbreitungskurven an, was einer Verminderung von Kres ©ntspricht. Damit steht
auch im Einklang, daB die Risse nicht auf die volle Versagenslange der Experimente mit
ungegliihten Proben verlingert werden konnten. Die Instabilititsbedingung wurde
bereits bei einer kiirzeren RiBlange als 2,52 co erreicht /37, 129/.

Die RiBausbreitungskurven der bisher durchgefﬁhrten Tests zeigen keine eindeutige
Tendenz beziglich ihres Schnittpunktes mit der Ordinate. In allen Fallen ist aber ein
héherer Went gegeniiber oapp\lc = 2,8 fir die unbehandelten Proben festzustellen. Der
Versatz betrug im Mittel Aoapp\lc ~ 1 MPaVm. Die offensichtlich héhere Endzahigkeit
steht zunéchst im Widerspruch’ zu der Vorstellung, daB eine Warmebehandlung nach
dem Einbringen des Harteeindrucks eher RiBwachstum bei niedrigerer RiBz&higkeit
fordert (vgl. Kap.5.4.3.1). AuBerdem war bereits nachgewiesen worden, daB eine
Wérmebehandlung des Materials vor dem Setzen des Eindrucks keine Erh6hung der
Matenalzahlgkelt bewirkt. Daher sind als Erkldrung fur das gefundene Phanomen der
-"Zahlgkeltserhohung durch Kurzzeit-Glihung nur mikrostrukturelle Anderungen |m :
unmittelbaren Umfeld des Risses bzw. Harteeindrucks denkbar o

Untersuch'Ungen von Martinez-Fernandez et al. /140/ zeigten eine ‘autokatalytische t-m
Umwandlung |m Umfeld eines Vickers-Eindrucks in 3,4Y-PSZ be| leicht erh6hten
Temperaturen (= 200 °C). Mit Hilfe der Raman- Spektoskople konnte ein &hnlicher auto-
- katalytlscher Vorgang in 3Y-TZP nachgewiesen werden /141/. Dieser Vorgang fiihrte zu
einer Zone erhéhter m-ZrO, Konzentration um den Harteeindruck. Durch die Kurzzeit-
Gluhung bei 800°C l4uft offensichtlich im Zusammenwirken mit den vorhandenen Elgen-
spannungen eine solche autokatalytische t-m Umwandlung bevorzugt ab. Die ent-
stehende konzentrische Zone erhdhten m-Gehaltes baut Druckspannungen auf, die
lokal in unmittelbarer Umgebung des Harteindrucks riBschlieBend wirken. Durch diese
lokale Abschirmung der RiBspitze gegeniiber der auBen angelegten Biegespannung
ergibt sich makroskopisch eine erhéhte RiBz&higkeit. In Abb. 5 33 ist die Situation an
einem Hérteemdruck nach der Kurzzeit- Gluhung SkIZZIGI't

Extreme Vorsicht scheint also geboten im Hinblick auf die Unterscheidun'gv zwischen
matéﬁalspezifischen, und priifmethodisch bedingten Ri'B‘zéihigkeitSWerten. Im konkreten
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Fall stellt die héhere RiBzahigkeit ein Artefakt dar, weil die Kurzzeit-Warmebehandlung
die Keramik generell nicht ziher macht.

Zugspannungsrichtung

—_— T

Transformationszone

Abb. 5.33: . Skizze zum EinfluB der konzentrischen Zone erhéhten 'm-Gehaltes
‘nach 800°C Kurzzeit-Glihung auf das RiBausbreitungsverhalten;
_die durch die autokatalytische t-m Umwandlung erzeugten Druck-
spanungen mussen durch héhere duBere Biegespannungen auf-
gehoben werden.

Es sollte hier aber hervorgehoben werden, daB ohne die neu geschaffene apparatVive
Maglichkeit einer in situ Verfolgung des RiBausbreitungsverhaltens sowie der Auswer-
tung mit Hilfe mikrostruktureller Nachweisverfahren (Raman Spektroskopie) ein solches
Materialverhalten nicht erkannt worden wire.

544 Ri.Bausbr'eitungSexpen‘mente und Kg-Berechnung in 3Y-TZP

Aus der Literatur /130, 131, 136/ ist bekannt, daB eine Erniedrigung des Y,03-Gehaltes
in Y-stabilisiertem ZrO, zu einer Erh6hung der RiBzahigkeit fihrt. Um diese Aussagen
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auch mit Hilfe der neuen Untersuchungsmethode fiir das stabile Wachstum von Harte-
eindrucksrissen im Biegversuch (Kapitel 5.3.2.3) zu verifizieren, wurden mit 3Y-TZP
(3 Mol.-% Y,03) entsprechende RiBausbreitungsexperimente durchgefiihrt. Aufgrund
der Ergebnisse aus den Untersuchungen zum RiBprofil aus Kapitel 5.4.1 wurden in
dieser Keramik 500 N Eindricke fir die Bildung der Ausgangsrisse verwendet. Die
Experimente wurden an Proben mit Harteeindruckseigenspannungen durchgefihn, da
nur fir diese Situation Informationen Gber die RiBprofilentwicklung (Kapitel 5.4.2)
vorlagen.

Das 3Y-TZP liegt im Anlieferungszustand in reduzierter Form vor, da es unter Luftab-
schluB heiB-isostatisch hergestelit wird /142/. Das ZrO, liegt dann nicht mehr stdchio-
metrisch vor, sondern als ZrO,_,. Der Wert fiir x hdngt von den Herstellbedingungen ab,
kann aber durchaus Werte > 0,1 annehmen. Durch eine Luft-Glihung bei 1250°C fur 2
Stunden konnte das Material wieder oxidiert werden. RiBausbreitungstudien wurden an
beiden Materialzustanden vorgenommen. '

5.4.4.1 RiBausbreitung mit Eigenspannungen (K,o5 # 0)

Die gemessenen RiBausbreitungskurven fiir reduziertes und oxidiertes 3Y-TZP sind in
| Abbildung 5.34 dargestellt.

Bei der oxidierten Probe kam es bereits unmittelbar nach »Biegebelastung zu RiBver-
langerung. Hier war das RiBausbreitungsexperiment unmittelbar im AnschluB an das
Setzen des Eindrucks begonnen worden, so daB zeitabhéngige Mechanismen des
Eigenspannungsabbaus noch nicht greifen konnten. Die weitere (stufenweise) Belastung
fihrte zu kontrollierter RiBausbreitung bis zum Bruch. Der Schlenker in der RiBausbrei-
tuhgskurve bei einer angelegten Spannungsintensitét capp\lc ~ 1,5 MPaVm ist durch
eine etwas ldangere Wartezeit verursacht, wahrend der es zu einer zusétzlichen RiBver-
langerung um Ac = 7 um kam. Dieses Verhalten kann als Hinweis auf einen zuvor nicht
volistandig erzielten Gleichgewichtszustand gewertet werden. Die Steigung des nachfol-
genden Teils der RiBausbreitungskurve entspricht aber wieder der vorherigen Steigung.
Auch bei der RiBausbreitung in der reduzierten Probe kam es bei oappw/c =~ 1,5 MPaVvm
zu.-einem Schlenker. Bei der anschlieBenden weiteren RiBverlangerung sind die beiden
RiBausbreitungskurven dann nahezu deckungsgleich und zeigen lineares Verhalten.
Instabilitat tritt bei etwa gleicher Spannung und RiBverlangerung auf.

Die Ausgleichsgeraden durch die MeBdaten des oberen Teils der RiBausbreitungs-
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kurven in Abb. 5.34 ergeben eine Steigung von Xy/Y' = 0,073 und einen Ordinatenab-
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Abb. 5.34:  RiBausbreitungskurven fiir 500 N Héarteeindriicke in 3Y-TZP;
offene Symbole flir den reduzierten Materialzustand, ausgefiillte
Symbole fir den oxidierten, d.h. stéchiometrischen Materialzustand.

schnitt von Kplat/Y' =~ 4,35 MPa\Im als Mittelwert. Aus der Auswertung der RiBlangen mit
einem Verhiltnis a/c = 0,7 ergibt sich ein Geometriefaktor von Y* = 0,844. Damit werden
der Eigenspannungsfaktor zu Xy, = 0,0616 und die Zahigkeit gemaB Gleichung 17 zu
Kg = 3,68 MPavm berechnet.

Interessanterweise ergibt auch wieder die Auswertung des Ordinatenabschnitts mit
Y® = 0,844 eine Plateauzihigkeit Kpiat = 3 67 MPavm, so daB die beiden Ansatze wieder
sehr gut (bereinstimmen.

Das 3Y-TZP besitzt demnach eine deulich hthere Zzhigkeit gegeniiber dem 4Y-TZP.
Mikrostrukturell korreliert dies mit dem héheren Anteil tetragonaler Phase bei niedrige-
rem Y,045-Gehalt /130, 131, 136/. ‘
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5.4.4.2 Vergleich mit K;-Bestimmung nach Anstis et al./122/

Aus den MeBdaten fiir die AusgangsriBlange ¢y, Harte H = 12,7 GPa und E-Modul
E = 210 GPa kann zum Vergleich wiederum die RiBz&higkeit nach Anstis et al. /122/
ermittelt werden. Nach Gleichung 16 ergibt’ sich ein Eigenspannungsfaktor von
Xm = 0,0651 fiir beide Materialzusténde. Dieser Wert liegt etwa 6 % (ber demjenigen
der aus den RiBausbreitungskurven in Abbildung 5.34 entnommen werden kann. Die
weitere Berechnung nach Gleichung 10 lieferte dann einen Kc-Wert von 4,26 MPavm.

Auch hier zeigt die Berechnung nach Anstis et al. /122/ einen etwa 15 % héheren Zahig-
keitswert als nach der neuen Methode (vergleiche Kapitel 5.4.4.1). DaB sich dieser
Unterschied nicht bereits in den Vorfaktoren fiir K.,q bemerkbar macht, liegt an dem
Verhalten der RiBausbreitungskurven zu Beginn der Belastung. Gegentiber dem fiir die
Berechnung von Xy und Ky verwendeten Bereich war der Antang der RiBausbrei-
tungskurven zu kleineren RiBlangen verschoben (Abb. 5.34). Dies fiihrt in der
Berechnung nach Anstis et aI./1l22_/ zu einer hoheren Zahigkeit.

5.4.5 Raman-Untersuchungen zum EinfluB der t-m Transformation auf die
RiBprofilentstehung in Y-TZP

Die RiBprofiluntersuchungen in Kapitel 5.4.2 hatten in beiden Keramiken (3 und 4Y-TZP)
eine sphérische riBfreie Zone unterhalb des Harteeindrucks gezeigt. Da dieses Phano-
men auch bereits in anderen umwandlungsverstarkten Y-TZP Keramiken gefunden
worden war /126, 130, 136/, wurde von Pajares Vicente et al. /134/ ein Zusammenhang
mit der t-m Transformation vermutet. Eine starkere Umwandlung aufgrund der hohen
Verformung unterhalb dés Eindrucks erzeugt ein Druckspannungsfeld, in das die ent-
stehenden Risse nur schwer hineinwachsen kénnen.

Zur mikrostrukturellen Untersuchung dieses Verhaltens wurde wiederum die Raman-
Spektroskopie genutzt. Die experimentelle Vorgehensweise bei der Probenpriparation
ist in Abb. 5.35 skizziert. |

Je eine 4Y-TZP und eine 3Y-TZP Biegeprobe wurden mit zwei 750 N Harteeindrticken
versehen und anschlieBend bis unterhalb der Eindruckpyramide abpoliert (Abb. 5.35).
Auf der neuen Oberflache, die bei 3Y-TZP wenige um und bei 4Y-TZP 70 um unterhalb
der Eindrucksspitze lagen, waren die verbleibenen 4 RiBsegmente und der zentrale riB-
freie Bereich zu erkennen (Abb. 5.35). '



Abb. 5.35:

In einem weiteren Schritt wurde jeweils in die Mitte der beiden Proben ein 500 N Ein-
druck gesetzt und die Proben anschlieBend schnell in 4PB gebrochen (Abb. 5.35). Dabei
war an den abpolierten Rissen der 750 N Eindriicke kein RiBwachstum aufgetreten, da
an diesen Rissen nicht genligend hohe Spannungsintensitit angelegen hatte. Jeweils
eine Hélfte der beiden Proben wurde anschlieBend fir 20 Minuten bei 1000°C gegliht.
20 Stunden nach der Glithung wurden die Proben mit dem Raman-Spektrometer unter-
sucht. Die dabei untersuchten MeBorte sind in Abbildung 5.36 an einer Probenhiifte

markiert.
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Abb. 5.36: MeBorte fiir die Raman-Untersuchung an 3 und 4Y-TZP

Es wurden an den MeBorten jeweils drei Messungen durchgefiihrt und die relative Inten-
sitat I, des m-ZrO, nach Gleichung 8 berechnet. In Tabelle 5.3 sind die gefundenen
I-Werte aufgelistet.

Trotz fehlender statistischer Absicherung kann eine qualitative Aussage Uber das
Umwandlungsverhalten der beiden Y-TZP Qualititen aus den Untersuchungser- -
gebnissen gewonnen werden. Bei beiden Keramiken wurden jeweils unter dem Harte-
eindruck als auch direkt am RiB'des 500 N Eindrucks erhdhte m-ZrO, Gehalte festge-
stellt. Dabei waren die monoklinen Anteile unterhalb des Eindrucks héher als am RiB.
Insgesamt lagen die Werte bei 3Y-TZP {ber den m-Gehalten bei 4Y-TZP, was in guter
Ubereinstimmung mit den RiBzahigkeitsdaten steht.

Tabelle 5.3: Relative Intensitét m-ZrO, I, [%] in 3 und 4 Y-TZP

MeBort 3Y-TZP 4Y-TZP
.| nicht gegliht gegliht .| nicht gegliht geglaht
1:unter dem 8,1 0.4 3,1 ‘ 1,7
Hérteeindruck _
2:im unbelasteten 1,7 | 20 1,5 - 2,1
Material B ‘
3:am RiB des 3,5 1,9 27 0,7
500 N Eindrucks
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Durch das Glihen bei 1000°C kam es in beiden Keramiken zu einer Abnahme des m-
Gehaltes unter eine relative Intensitdt von etwa 2 %. Die Schwankungsbreite bei diesen
.Messungen war moglicherweise durch eine MeBwertnahme an einem Ort mit héherer
Konzentration an c-ZrO, verursacht und kann durch statistische Untersuchungen
sicherlich noch minimiert werden.

Die generelle Erkenntnis dieser Untersuchungen bestétigt jedoch, die Vorstellung einer
verstarkten Umwandlung unterhalb des Eindrucks. Es kommt dort zum Aufbau einer
Druckspannungszone, die das RiBwachstum in diesen Bereich hinein erschwert und
damit zum Entstehen des charakteristischen nierenférmigen RiBprofils in Y-TZP
Keramiken fuhrt. Durch eine Glihung bei 1000°C ist es weiterhin mdglich, umgewan-
deltes m-ZrO, wieder- in die tetragonale Symmetrie zurlickzuwandeln. Dieser Effekt
wurde bei den Untersuchungen an 4Y-TZP (Kapitel 5.4.3.1) benutzt, um die Eigen-
spannungen nach dem Einbringen des Hérteeindrucks zu eliminieren.

5.5 Zusammenfassung der Untersuchungen an uniwandlungsverstérlder.
ZrO>-Keramik '

Die in Kapitel 5.2 und 5.4 vorgestellten Untersuchungen zur RiBzéhigkeit von ZrO,-
Keramiken haben fiir Mg-PSZ einen ausgepragten R-Kurveneffekt "natiirlicher” Ober-
flachenrisse und fiir die untersuchten Y-TZP Qualitdten einen kurzen, steilen Anstieg der
R-Kurve mit nachfolgendem Plateau gezeigt. Bei Y-TZP konnte mit der neu entwickelten
apparativen Ausstattung (Kap.3) und der darauf basierenden neuen Auswertemethode
(Kap.5.3) erstmals der Eigenspannungsterm bei der RiBausbreitung von Harteeindrucks-
rissen aus experimentellen Daten direkt bestimmt werden. Die in situ Technik ist somit
ein vielversprechendes Verfahren zur Bruchcharakterisierung an versagensrelevanten
Oberflachenrissen. Es stellt sich daher die Frage, ob das Verfahren der RiBausbreitung
von Harteeindrucksrissen auch bei Materialien mit ausgeprigtem R-Kurvenverhalten
anwendbar ist. Im Fall von Mg-PSZ war dies aufgrund der durch den Harteeindruck
induzierten starken Umwandlungseffekte und den damit verbundenen Problemen bei der
RiBlokalisierung nicht anwendbar. Es wurde daher noch eine Keramik gewihit, die
nachweislich ausgepragtes R-Kurvenverhalten zeigt, ohne zusétzliche Uberlagerte
Umwandlungsvorgénge aufzuweisen. Mit Al,O3 lag eine solcher Werkstoff vor, der
bereits Gegenstand intensiver R-Kurvenuntersuchungen an langen Rissen war /30, 31,
55/. Die durchgefiihrten Experimente zum RiBausbreitungsverhalten sind in Kapitel 6
beschrieben.
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6 NICHT-UMWANDLUNGSVERSTARKTE OXIDKERAMIK

6.1  Ergebnisse an nicht umwandlungsverstérkter Al,O5-Keramik
und Diskussion

Die im Rahmen dieser Arbeit in einigen RiBausbreitungsexperimenten untersuchte
Al,O5-Keramik AF997#### zeigt bei Messungen an langen Rissen ein ausgepragtes R-
Kurvenverhalten mit einem Anstieg der R-Kurve {ber mehr als zwei Millimeter RiB-
verlangerung /30, 31, 55/. Verursacht wird dieser RiBz&higkeitsanstieg durch Abschirm-
effekte im Bereich der RiBflanken, d.h. "wake"-Effekte. Im wesentlichen werden
riBflankeniberbriickend kraftschllissige Verhakungen experimentell gefunden /17, 27,
30, 50, 52-55, 62/. Dariiber hinaus stehen aber auch Mikrorisse und ein dadurch verur-
sachtes Dilatationsfeld im RiBflankenbereich im Sinne von ProzeBzonenmodellen in der
Diskussion Uber die Ursache des R-Kurvenverhaltens /31, 143/. Die gemessenen R-
Kurven langer Risse zeigen einen Anstieg der RiBwiderstandkraft von Ry = 20 N/m auf
Werte von Rp,ax = 95 N/m /31/. Diese Werte entsprechen einem Anstieg der Zahigkeit
von Kjg = 2,76 auf KR max = 6 MPavm.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden daher sowohl kontrollierte RiBausbreitungsversuche
an "nattrichen™ Oberflachenrissen als auch an Harteeindrucksrissen durchgefihn. Trotz
intensiver Bemihungen mit unterschiedlichen Probendimensionen gelang es jedoch
nicht, eine R-Kurve von "natirlichen" Oberflichenrissen zu messen. Experimentell
konnten lediglich zwei Z&higkeitswerte bei einer kurzen Phase stabiler RiBverlangerung
gefunden werden. Danach stieg die RiBz&higkeit von Kg = 1,3 auf Kg = 2,3 MPaVym an.
Die Probe versagte bei einer Zahigkeit, die noch unterhalb des Anfangswertes aus
LangriBmessungen /31/ lag. Im Rahmen der Versuche zum R-Kurvenverhalten
"natirlicher" Risse konnte die Festigkeit der Al,O5-Keramik zu og = 207 + 18 MPa
bestimmt werden.

Aufgrund der experimentellen Schwierigkeiten bei der Untersuchung "natirlicher" Risse
ohne vorherige RiBlokalisierung konzentrierte sich die Untersuchung daher auf die Aus-
breitung von Harteeindrucksrissen.

###H#  Hersteller: Fa. Demarquest, Erzux Cedex, Frankreich
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6.2 Zahigkeitsuntersuchung an Harteeindrucksrissen
6.2.1 Ermittlung des RiBtyps

Durch eine Serie von Harteeindriicken mit Lasten zwischen 10 und 1000 N wurde mit
Knoop- und Vickers-Diamanten der Zusammenhang zwischen der RiBlénge ¢, bzw. |,
und der Eindruckslast P; ermittelt. In der grobkémigen Al,O3-Keramik war die Auswahl
der relevanten Risse schwierig, da es kein so eindeutiges RiBbild gab wie bei den
Messungen an feinkdrnigen Keramiken (Abb. 6.1).

In die Auswertung wurden jedoch nur die jeweils langsten Risse eines Eindrucks einbe-
zogen. Die Lénge |y des Risses auBerhalb des Harteeindrucks konnte dabei nur fiir
kleinere Eindruckslasten bestimmt werden, da es bei Lasten oberhalb von 50 N nicht
mehr méglich war, die Dimensionen der Eindruckpyramide auszumessen. Es kam bei
der Verwendung des Vickers-Eindrucks in der Regel zu einem kreisférmigen Abplatzen
um den Eindruck herum. Wurde ein Knoop-Eindringdiamant verwendet, blieben trotz
Abplatzen ganzer Bereiche um das Zentrum des Eindrucks die Spitzen des rauten-
férmigen Eindrucks erhalten (vergl. Abb. 6.1 b). Fir die Knoop-Eindriicke wurde nur eine
Messung der RiBlange ¢y vorgenommen wéhrend an den Vickers-Eindriicken sowohl ¢,
als auch Iy ausgemessen wurden.

100 pm
Abb. 6.1 a: Hérteeindrucksrisse in Al,O3; 50 N Vickers Eindruck
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100 pm
Abb. 6.1 b: Harteeindrucksrisse in Al,O3; 100 N Knoop Eindruck

w
1

—_— Y = 059 X + 1.19

O  Knoop Medlan

e AN Y = 069 X + 0.74
Q-" {  Vickers Palmgqulst
-_— Y = 0.65 X + 1,01

H  Vickers Median

Sl
|

Log(c, Jbzw. Log(l,) [log(um)]

T y T ! T

0 ' 3 2
Log(P,)  [log(N)]

Abb. 6.2:  Doppelt-logarithmische Auftragung der RiBlange fir unterschiedliche
Harteeindruckslasten (Quadrate fiir mediane, Karos fiir radiale Auftragung)
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Die doppelt-logarithmische Auftragung der MeBwerte gemaB Gleichung 13 und 14 in
Abbildung 6.2 zeigt, daB die beste Ubereinstimmung mit der Theorie fir die mediane
Auftragung der Risse von Vickers-Eindriicken gefunden werden konnte. Hier ergab sich
eine Steigung von 0,65 , was nahe an dem theoretisch geforderten Wert 0,67 liegt. Bei
der medianen Auftragung der MeBwerte der Knoop-Eindriicke ergibt sich eine etwas
starkere Abweichung vom theoretischen Verhalten.

Da die radiale Auswertung der Vickers-Risse eine Steigung von 0,69 im Gegensatz zur
theoretisch erwarteten Steigung von 1 liefert, wurde fiir die weitere Berechnung des
Eigenspannungsterms der Materialzihigkeit sowohl bei Vickers- als auch bei Knoop-
Eindriicken eine mediane Beziehung angenommen.

6.2.2 RiBausbreitung mit Eigenspannungen (K5 # 0)

Fir die RiBausbreitungsexperimente wurden Proben mit 50 N Vickers Harteeindruck und
100 N Knoop-Eindruck verwendet. Durch die starkeren Material-Abplatzungen beim
Vickers-Eindruck wurden dessen Eigenspannungen auch stdrker abgebaut, wie aus
dem Versatz in Abbildung 6.3 hervorgeht.

4=

''''' 100 N Knoop
Y=-79X+ 2.7
m O 100 N Knoop
S - —— 50 N Vickers
rEu . Y=-16 X + 1.8
'g ®m 50 N Vickers
a
B
IR
% |
=
u
-4
.l ]

4 6
C‘1.5 [105 m—‘.s ]

Abb. 6.3:  RiBausbreitungskurven von 50 N Vickers (ausgefiilite Symbole) und
100 N Knoop Harteeindrucksrissen (offene Symbole)
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Die langsten Risse mit einer Ausrichtung senkrecht zur angelegten Biegespannung
“wuchsen im Laufe der stufenweisen Biegebelastung aus dem Schéadigungsbereich des
Eindrucks heraus. An den Knoop-Eindriicken sah die Situation anders aus, da es nur im
Zentrum des Eindrucks zu Abplatzungen gekommen war und definierte Risse von der
intakten Eindrucksspitze ausgingen. Bei den RiBausbreitungskurven des Knoop-Ein-
drucks war entsprechend kein Versatz erkennbar. ' '

Die maximalen RiBldngen waren bei beiden Eindrucksgeometrien etwa gleich, wobei
jedoch ausgehend vom Vickers-Eindruck eine langere Phase stabiler RiBausbreitung
mdglich war. Da in Abb. 6.3 keine Normierung mit der Harteeindruckslast P; vorge-
nommen wurde, sondern nur ¢3/2 aufgetragen ist, unterscheiden sich die Steigungen
der beiden RiBausbreitungskurven aufgrund der unterschiedlichen Harteeindruckslasten
deutlich. Beide zeigen jedoch eine Krimmung zu hdéheren capp\lc-Werten wie sie fir
Materialien mit R-Kurvenverhalten bereits in Kap.5.3.2.3. vorhergesagt wurde. Die
Kurven unterscheiden sich deutlich von den an Y-TZP gefundenen linearen RiB-
ausbreitungskurven in Abb. 5.31 und 5.33. Da der nach oben gekrimmte Verauf der
RiBausbreitungskurven in Abb. 6.3 nur durch das R-Kurvenverhalten des Materials
verursacht sein kann, gilt es den R-Kurvenverlauf auch aus der Form der RiBausbrei-
tungskurve abzuleiten.

Dazu wird Gleichung 19 dahingehend modifiziert, daB die Zahigkeit Kg nicht als
Konstante, sondern vielmehr als Funktion der RiBlange eingesetzt wird:

Kg = Kro + AK(C) A  (Gl.20)
Gleichung 19 geht dann iiber in
GappVC = (Kgg + AK(C))/Y" - (X PyY") c372 (Gl.21)

Fur die praktische Auswertung der Versuchsergebnisse wird in einem ersten Schritt der
’Eigenspannungsanteil aus der anfanglichen Steigung der RiBausbreitungskurven ermit-
telt. Dies geschieht bei der Probe mit dem Vickers-Eindruck erst oberhalb des Versatz-
effektes, wahrend bei dem Knoop-RiB direkt der Beginn der RiBausbreitungskurve
gewdhlt wird. In Abbildung 6.3 sind die éntsprechenden Geraden eingetragen. Die
Krimmung der RiBausbreitungskurven oberhalb dieser Geraden ist dann dem R-
Kurvenverhalten des Material zuzuordnen. '

Da an dieser Al,O5-Keramik keine Untersuchungen zur RiBprofilentwicklung der Harte-
eindrucksrisse mehr durchgefiihrt wurden, wurde fiir die Berechnung des Y'-Parameters
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zunéichst von einem halbkreisformigen Profil /68, 69/ ausgegangen, das sich im Laufe
der RiBveridngerung stetig zu einem semi-elliptischen Profil mit dem Achsenverhaltnis
a/c = 0,7 entwickelt /63/. Unter dieser Annahme ergibt sich aus den im Bereich der Aus-
gleichsgeraden gemessenen RiBldngen beim Vickers-Eindruck ein mitlerer Wert von
Y" = 1,085, was zu einem Eigenspannungsfaktor von Xy = 0,035 fiihnrt. Am Knoop-
Eindruck wurde Y' = 1,024 auf analoge Weise bestimmt, woraus Xy; = 0,081 hervorgeht.
Die Knoop-Risse erfahren demnach eine héhere Antriebskraft durch Eigenspannungen
als die Vickers-Risse. Dieses Ergebnis stimmt qualitativ auch mit dem unterschiedlichen
Abplatzverhalten von Knoop- und Vickers-Eindruck tberein.

Die weitere Berechnung des R-Kurvenverhaltens nach Gleichung 17 fihrte zu den R-
Kurvenveraufen in Abb. 6.4.
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~Abb. 6.4:  R-Kurvenverhalten von Oberfldchenrissen in Al,Oj;
offene Symbole entsprechen Knoop-Rissen und ausgefillte
Symbole Vickers-Rissen

Der Vickers-RiB hat einen Startwert von Ko ~ 2 MPavm, wéhrend die Z&higkeitskurve
beim Knoop-RiB bei etwa Kgg = 2,7 MPavm beginnt. Probenversagen durch RiBinstabi-
litat tritt Ubereinstimmend bei etwa 3,15 MPavm auf. Im Vergleich mit LangriB3-
messungen an diesem Material, die Plateauwerte der Zahigkeit von etwa 6 MPaVm



-119 -

ergeben, bleibt der instabilitz'itswert von Oberflachenrissen deuilich zurtck. Allerdings
kann der Anfangsbereich der R-Kurve mit Harteeindruckrissen deutlich besser erfasst
werden als mit langen Rissen.

Wiederum gestattet der Zusammenhang zwischen Zahigkeit und Festigkeit mit den
- neuen Ergebnissen der Oberflichenrisse, die Festigkeit Gber die Instabilitatskriterien
unmittelbar aus dem RiBz&higkeitsverlauf zu ermitteln. Legt man ein halbkreisférmiges
RiBprofil mit einem Geometriefaktor Y = 1,17 /23/ zugrunde, so ergibt sich mit einer
Versagensspannung von 207 MPa aus den Festigkeitsmessungen nach Gleichung 2 fiir
Kc = 3,15 MPaVm eine kritische RiBlinge von a; = 170 um wahrend fiir
Kic = 6 MPaVm ein Wert von a; = 614 pm resultiert. Diese Berechnungen stimmen in
guter Ndherung mit der gefundenen Oberflichenldnge eines "natiilichen” Risses
(= 300 um bei Versagen) (iberein.

Die beiden RiBausbreitungsexperimente, die den Kurven in Abbildungen 6.3 und 6.4
‘zugrundeliegen, gaben auch durch ihr Bruchverhalten weiteren AufschiuB uber die
Unterschiede zwischen kurzen und langen Rissen. Nach Erreichen der Instabilitat
wuchsen die Risse sehr schnell vollstéindig durch die Probe, jedoch ohne daB es zu

8
— (
- E
g
a. 6
=
| So—
¥ 4
e
) WI
_\49 —— S'ENB LangriBmessung
£ 9 : '
.SZ J [} 50 N Vickers Eindruck .
g o 100 N Knoop Eindruck
o T T 1 L] ] L] L T L] l T T ¥ v 'l Ll L] L4 L] I
0 500 1000 1500 2000

RiBlange a [um]

Abb. 6.5:  Vergleich der Rif3zéhigkeitsdaten aus der Messung an Héarteeindrucks-
rissen mit Ergebnissen aus LangriBmessungen (SENB) /31/.
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einer Separation der Probenhdlften- kam. Diese hingen vielmehr aufgrund von Ver-
hakungen im RiBflankenbereich immer noch zusammen und konnten sogar als Proben-
ganzes aus der Apparatur ausgebaut werden.

Der Vergleich .der RiBzéh'i'gkeitskurven von Harteeindrucksrissen (vergl. Abb. 6.4) mit
dem R-Kurvenanstieg aus LangriBmessungen /31/ (Abb. 6.5) zeigt, daB das gesamte R-
Kurvenpotential, wie es in LangriBmessungen gefunden wird, im vorliegenden
Experiment von den kurzen Oberfldchenrissen demnach nicht genutzt wurde. Anschei-
nend bedarf es erhdhter RiB6ffnung zum Aufbau einer groBen Verhakungszone hinter
der RiBspitze. Die geringe Offnung der Oberfichentrisse tragt offensichtlich nur in einem
geringen MaBe zu Abschirmeffekten bei. -

“Fir den praxisrelevanten Zusammenhang zwischen Zahigkeit und Festigkeit ist aber der
an Oberfldchenrissen ermittelte Anfangsbereich der R-Kurve bestimmend. Die vorge-
stellten Ergebnisse stimmten somit auch gut mit den theoretischen Vorhersagen aus
Abbildung 2.7 bzw. 2.8 {iberein, wonach kurze Oberflichenrisse bei geringeren Zahig-
keitswerten versagen als den Plateauzdhigkeiten aus LangriBmessungen (vergl.
Abb. 6.5). : ' ~ '

6.2.3 Vergleich mit K,c-Bestimmung nach Anstis et al. /122/

An einer Reihe von Vickers-Harteeindriicken zwischen 10 und 1000 N wurde auch die
Methode der Z&higkeitsbestimmung nach Anstis /122/ angewandt. Aus den
Eindruckspyramiden bei den kleineren Lasten ergab sich die Hérte der Keramik mit
13,8+1,8 GPa. Der E-Modul wurde aus den P-d Aufzeichnungen der Festigkeits-
messungen zu E = 335+3 GPa berechnet /137/. Unter Verwendung der Gleichungen 20
und 14 ergab sich dann ein Eigenspannungsfaktor X, = 0,079 und ein Kic-Wert von
2,7510,23 MPavm. Dabei war keine eindeutige Tendenz zu héheren Zahigkeitswerten
bei héheren Eindruckslasten zu erkennen.

Als Ursache fir diesen relativ niedrigen K;c-Wert ist es denkbar, daB aufgrund der |
starken Materialabplatzungen um den Eindruck (siche Abbildung 6.1) Energie
verbraucht wurde, die dann nicht mehr zum RiBwachstum zur Verfiigung stand. Da
diese Abplatzungeﬁ unterschiedlich stark ausgepragt waren, ist damit auch die Schwan-
kungsbreite der berechneten Werte zu erkidren. Ein Vergleich zwischen den
Ergebnissen der RiBausbreitungsexperimente mit der hier angewendeten Methode ist
nicht weiter sinnvoll, da in einer grobkdmigen Keramik die Berechnung der Zahigkeit
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direkt aus den RiBlangen nach Einbringen des Eindrucks offensichtlich nicht anwendbar
ist. Dies stimmt auch mit Angaben von Anstis et al. Gberein /122/.

7. SCHLUSSFOLGERUNGEN

Die vorgelegten RiBausbreitungsuntersuchungen an "natiiichen” Oberflichenrissen
und Harteeindruckrissen belegen deren Bedeutung fiir eine praxisrelevante Charkteri-
sierung des RiBzahigkeitsverhaltens keramischer Werkstoffe. Darliber hinaus wird der
Zusammenhang von RiBzahigkeit und Festigkeit bei R-Kurvenverhalten aus RiBinstabi-
litatsiiberlegungen deutlich. '

Die bei Mg-PSZ, 3Y- und 4Y-TZP sowie AlO3 an Oberflachenrissen gemessenen
Zahigkeitswerte liegen unterhalb der bisher an langen Rissen bzw. an Harteeindruck-
rissen ermittelten Werte. Fir die Auslegung von keramischen Bauteilen ist es daher sehr
empfehlenswert, versagensrelevante RiBzahigkeitswerte aus Messungen an kurzen
Oberflachenrissen zu verwenden. | o

Da eine Ermittlung des stabilen RiBausbreitungsverhaltens nicht immer an "natirichen”
Oberflichenrissen mdoglich ist, wurde eine neue Methode entwickelt, die von in situ RiB-
ausbreitungsmessungen an Harteeindruckrissen unter Biegebelastung ausgeht. Bei
Kenntnis der RiBprofilentwicklung gestattet die. Methode zunéchst eine Bestimmung der
durch den Harteeindruck wirksamen Eigenspannungen. Eigenspannungs- und Biege-
spannungsanteil bilden zusammen die RiBantriebskraft, welche bei stabilem' RiBwachs-
tum im Gleichgewicht mit der Materialzihigkeit steht. Die ermittelten RiBz&higkeitswerte
liegen fiir alle untersuchten Oxid-Keramiken unterhalb der Werte, die nach Anstis et al.
1122/ aus der Lange von Harteeindruckrissen in Form einer Momentaufnahme ermittelt
werden. Ursache dafiir ist der aus den RiBausbreitungsexperimenten hervorgehende
niedrigere tatsachliche Eigenspannungsanteil. |

Ubergeordnet kann festgehalten werden, daB das Niveau der RiBzahigkeiten von relativ
kurzen "natlrlichen™ und kiinstlichen Oberflachenrissen trotz R-Kurvenverhalten deutlich
unterhalb des Niveaus von LangriBuntersuchungen liegt. Die Tatsache, daB die
Beanspruchbarkeit gema8 der Beziehung of ~ Kig / V a; bei langen und kurzen Rissen
"erstaunlicherweise” nahezu konstant bleibt, bedeutet, daB der Effekt der scheinbaren
RiBtoleranz - im Vergleich zu den LangriBkennwerten - technisch nur in geringerem
Umfang nutzbar wird. |

Neben RiBbildung und RiBwachstum wurde bei Mg-PSZ, dessen Gefiige durch kubische
Kémer mit tetragonalen Ausscheidungen gekennzeichnet ist, ein starkes Verformungs-
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bzw. Relaxationsverhalten wahrend der Biegebelastung 'gefunden, das mit Hilfe der
Raman-Spektroskopie -einer allgemeinen Fernfeld-Phasenumwandiung von tetragonaler
zu monokliner Symmetrie im Bereich héherer Zugspannungen zugeschrieben werden
kann. Die Kenntnis und Beriicksichtigung dieses zeitabhédngigen Effektes ist bei der
Auslegung eines Bauteils aus dieser hochzdhen monolithischen Keramik von groBer
Bedeutung. Durch das riBunabh&ngige Umwandlungsverhalten kann es zum Verlust
eines Teils des R-Kurvenpotentials und damit zu einer Reduzierung der RiBtoleranz
kommen.

Mit Hilfe der neu aufgebauten in situ Apparatur sind (iber die vorgesteliten RiBausbrei-
tungsexperimente hinaus eine Vielzahl von interessanten neuen Versuchen méglich. So
kann beispielsweise das mechanische Verhalten von Fiigendhten oder faserverstarkten
Verbundwerkstoffen zugleich auch in situ beobachtet werden. Femer ist die Beobach-
tung des Verhaltens von Oberfldchenschichten und des Einflusses von Umgebungs-
medien méglich. Die in situ Technik edaubt auch die Beobachtung kinetischer Vorgénge,
so z.B. die Ermittiung des RiBgeschwindigkeitsverhaltens zum Aufstellen von RiBkinetik-
Daten.

'8 ZUSAMMENFASSUNG

Zur Untersuchung des RiBausbreitungsverhaltens von Oberflachenrissen in modemen
Hochléistungskeramiken wurde eine piezomechanische Verformungsmaschine ent-
wickelt, die neben der Messung der mechanischen VersuchsgréBen auch die in situ
Beobachtung der RiBwachstumsvorgdnge auf der Zugspannungsseite ungekerbter
Biegeproben erlaubt. Mit dieser Apparatur und einer zweiten. Miniatur-Biegevorrichtung
wurden RiBausbreitungsexperimente an oxidischen Keramiken mit und ohne Umwand-
lungsverstdrkung vorgenommen.

- An einer hochzdhen MgO-teilstabilisierten ZrO,-Keramik (Mg-PSZ) wurde das RiB-
zdhigkeitsverhalten von "naturlichen” Oberflichenrissen ermittelt. Der Vergleich
mit Z&higkeitsdaten von Untersuchungen an langen Rissen in gekerbten Standard-
Testgeometrien (z.B. DCB-Proben) zeigte, daB die kurzen Risse bei RiBz&higkeits-
werten deutlich unterhalb der Plateauz&higkeit langer Risse Probeninstabilitét
verursachen. Dieser Befund unterstreicht die Praxisrelevanz der Zahigkeitsmessung
an Oberflachenrissen, da diese RiBsysteme auch festigkeitsbestimmend sind
und beide GréBen (RiBzahigkeit und Festigkeit) -Uber ein RiBinstabilitatskriterium
korrelieren.
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Neben der RiBzahigkeitskurve wurde an Mg-PSZ ein deutlicher riBunabhéngiger
Relaxationseffekt bei Biegebelastung festgestellt, der mit Hilfe der Raman-
Spektroskopie einer Fernfeld-Phasenumwandiung im Bereich héherer Zug-
spannung zugeordnet werden kann. Des weiteren wurde die Raman-Spektroskopie
zur Untersuchung des RT-Alterungsverhaltens angewendet. Erste qualitative Er-
gebnisse zeigten eine Erhéhung des Alterungseffektes im AnschiuB an eine
1000°C GlGhung. ‘

- An zwei Y,03-stabilisierten ZrO,-Keramiken (Y-TZP) mit unterschiedlichem Y,03-

Gehalt (3 bzw. 4 Mol-%) wurde das RiBausbreitungsverhalten von Hénteeindrucks-
rissen untersucht. Mit Hilfe der neuen-in situ MeBverfahren und paralleler RiB-
profiluntersuchungen konnte eine neue Auswertemethode zur Bestimmung der
RiBz&higkeit entwickelt werden. Damit ist es nunmehr méglich, den Eigenspannungs-
anteil bei der stabilen Verldngerung von Harteeindrucksrissen direkt aus den
experimentellen Daten zu berechnen. Im VergleiCh mit der in der Literatur weit
verbreiteten, experimentell einfacheren Methode der RiBzahigkeitsbestimmung
nach: Anstis et al. /122/ ergab sich ein niédrigerer Eigenspannungsanteil und eine.
um-etwa 15 % niedrigere RiBzahigkeit.
Die Erniedrigung des Y,0O5-Gehaltes flihrte zu einer héheren Materialzahigkeit, was
auch mit den Ergebnissen der Raman-Spektroskopie lbereinstimmt, die eine erhéhte
Umwandlung bei niedrigerem Y,0O3-Gehalt nachwiesen. Raman-spektroskopische
Untersuchungen konnten dariiber hinaus eine bei den RiBprofiluntersuchungen ge-
fundene riBfreie Zone direkt unterhalb des Harteeindrucks durch eine lokal stark
erhéhte Umwandlungsaktivitdt und damit verbundene Druckspannungen eﬂ(l'afren.

- An einer nicht-umwandlungsverstarkten Al,Oz-Keramik, deren R-Kurvenverhalten
aus LangriBmessungen bekannt war, wurden RiBausbreitungsexperimente an
Harteeindrucksrissen durchgeflihit. Dabei zeigte sich, daB die RiBzahigkeits-
berechnung auf der Grundlage der neuen Methode der RiBausbreitungs-
kurven auch bei Materialien mit ansteigender RiBzahigkeit angewendet werden
kann. Die Ergebnisse belegen wiederum, daB die Probeninstabilitit bei
der Untersuchung an Oberflachenrissen deutlich unterhalb der Maximalzéhigkeit
aus LangriBmessungen eintritt.

In dieser Arbeit wurden die apparative Ausstattung und die notwendigen Auswerte-
methoden fir die Untersuchung der RiBz&higkeit aus dem stabilen Wachstum von Ober-
flachenrissen vorgestelit. An vier verschiedenen modernen Strukturkeramiken konnte die
Notwendigkeit der RiBz&higkeitsmessung an Oberflichenrissen demonstriert werden,
um versagensrelevante Materialdaten fiir die Auslegung keramischer Bauteile zu
géwinnen.~
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