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Fatigue and Component-Tests on SiSiC-Tubes

by
M. Hahne*
M. Rodig
F. Schubert
, H. Nickel
Abstract

The mechanical properties of ceramic materials are usually evaluated with small
standard specimens (e.g 4,5 mm x 3,5 mm x 50 mm) manufactured out of components.
The results are used to determine the mechanical behaviour of size effects. This work is
concerned with the determination of mechanical properties of SiSiC-components with
different shapes and length (400 to 1700 mm). They have been tested under 4-point
bending loading at room temperature, wherefore two test facilities had been developed
and built.

The obtained results lead to the evaluation of a formalism for the transfer of the
fracture strength from small specimens to bigger components. A transfer of the fracture
strength between SiSiC-components depending on surface crack damage is given. The
specimens need the same population of crack starting failures to get good results. This
is possible when the specimens and the components have a minimum size like sticks or
tubes with a dimension of 23 mm x 17 mm x 400 mm. The SiSiC-components failed
due to of pores, Si-inclusions, not completly siliconized areas, during the grinding
precracked SiC-particles and defects resulting of sandblasting.

The second part of the thesis decribes dynamic and cyclodynamic 4-point-bending
testresults to prove the influence of cyclic fatigue. On the behalf of those results
obtained by room temperature there is no fatigue effects for the design of SiSiC-
components.

* Thesis



Ermiidungs- und Bauteilversuche an SiSiC-Profilen

von
M. Hahne*
M. Rédig
F. Schubert
H. Nickel

Zusammenfassung

Die Festigkeitsuntersuchungen an keramischen Werkstoffen werden in der Regel an
Kleinproben wie z.B. der Standardprobe (4,5 mm x 3,5 mm x 50 mm) durchgefiihrt.
Von diesen Kleinproben aus wird versucht, Festigkeitsaussagen tiber Bauteile zu
treffen. In dieser Arbeit werden Festigkeitsuntersuchungen an Bauteilen durchgefiihrt.
Es standen verschiedene Profile aus SiSiC einer Liange von 400 bis 1700 mm zu
Verfuigung, die in dynamischen 4-Punkt-Biegeversuchen bei Raumtemperatur gepriift
wurden. Hierfiir wurden zwei Priifeinrichtungen fiir 4-Punkt-Biegeversuche entwickelt
und aufgebaut. Mit den Ergebnissen zum Festigkeitsverhalten wurde eine
allgemeingiiltige Funktion zur Ubertragung der Festigkeitskennwerte von Kleinproben
auf bauteilihnliche Geometrien abgeleitet. Die Ergebnisse zeigen, dafl die
ﬁbertragimgsfunktion fur oberflichenbedingtes Versagen fiir SiSiC-Bauteile
angewendet werden kann, sofern eine vergleichbare Fehlerpopulation bei den zu
vergleichenden Bauteilen vorliegt. Dies ist bei Bauteilen, die eine bestimmte
MindestgroBe (z.B. 23 mm x 17 mm x 400 mm) besitzen und nach dem gleichen
Produktionsverfahren hergestellt worden sind, der Fall. Eine Ubertragbarkeit zu den
Standardproben ist nicht gegeben. Als Bruchursachen wurden Poren, Si-Einschliisse,
nicht durchsilizierte SiSiC-Verbunde, im PrallmahlprozeB vorgeschidigte SiC-Korner
und Schadigung durch Sandstrahlen beobachtet.

Ein weitere Aufgabe bestand in der Charakterisierung des zyklischen
Ermiidungsverhaltens von SiSiC-Komponenten fiir Warmetauscher. Die Ergebnisse aus
dynamischen und zyklodynamischen 4-Punkt-Biegeversuchen bei Raumtemperatur
erlauben den Ermiidungseinflu bei der konstruktiven Auslegung von Bauteilen zu
vernachlissigen.

* Dissertation
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1. EINLEITUNG

In modemen Energieerzeugungsanlagen sind Wairmetauscher- und Rekuperatorrohre
Temperaturen bis zu 1200°C ausgesetzt. Ein Ziel der Werkstoffentwicklung ist es, den
Wirkungsgrad dieser Systeme durch die Erhohung der maximalen Einsatztemperatur zu
verbessern. Keramikwerkstoffe, wie siliciuminfiltriertes Siliciumcarbid (SiSiC), erlauben hoéhere
Arbeitstemperaturen bis etwa 1300°C. Zusitzlich zur thermischen Belastung treten an diesen
Komponenten mechanische Belastungen auf. Neben statischen Belastungen konnen bedingt durch
den flielenden Massenstrom Strémungsverhiltnisse aufireten, die die Rohre der Warmetauscher
zu Schwingungen anregen konnen. Zur Abschitzung der Lebensdauer der Warmetauscherrohre
sind daher nicht nur Kenntnisse {iber das Werkstiickverhalten bei statischer, sondern auch bei
zyklischer Belastung notig. Diese sind bislang noch nicht in ausreichendem MaBe vorhanden.

Die Arbeit ist Teil eines Verbundprojektes, das zur Verifikation von SiC - GroBkomponenten in
der Warmetechnik dient. Zur Herstellung von Bauteilen mit Lingen bis 3000 mm und
Durchmessern bis 300 mm soll ein gefiigeoptimierter SiC - Werkstoff entwickelt werden. Solche
Komponenten sollen dann als Brenner, Mantelstrahlrohre, Rekuperatoren, Ofenaufbauten,
Ofenrollen und Brennhilfsmittel eingesetzt werden. Fiir die infrage kommenden Rohre werden
43.5 mm AuBendurchmesser und 7 mm Wandstérke diskutiert. Sie sollen bei einer Temperatur von
1300°C eingesetzt werden.

Das Versagen keramischer Bauteile geht in der Regel von mikroskopischen Defekten wie Poren,
Rissen, chemischen Verunreinigungen und Verklumpungen aus. Unter dueren Belastungen treten
an diesen Defekten Spannungsiiberhohungen auf, die im Extremfall so groB werden, daB die
atomaren Bindungen gelost werden kénnen und damit Versagen auftreten kann. Anders als bei den
meisten Metallen konnen diese Spannungsiiberh6hungen nicht durch Plastifizierungen abgebaut
werden, so daB sich der Rif spontan durch das Kristallgitter fortpflanzt (Abb. 1.1) /1/.

Ri RiB

Abb. 1.1: RiBfortschritt an sproden Werkstoffen /1/
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mit:  Kp: Gestaltkennwert Probe  Kg: Gestaltkennwert Bauteil

Abb. 1.2: VGrundschema der Festigkeitsbetrachtung (nach Willmann /2/)

Ein Bruch tritt ein, wenn in einem Volumenelement des keramischen Bauteils die
Spannungsintensitit K den kritischen Spannungsintensititsfaktor K¢ erreicht oder tbersteigt (Def.
siche Kapitel 2) /3/. "

Keramiken, die fiir den Einsatz in der Industrie geeignet sind, werden als Ingenieur-, Industrie-,
Struktur- oder Konstruktionskeramik bezeichnet /4, 5/. Trotz des hohen Kenntnisstandes iiber die
mechanischen Eigenschaften keramischer Werkstoffe fehlen heute immer noch Erfahrungen, um
Versagenskriterien fiir den konstruktiven Entwurf zu formulieren. Diskutiert werden derzeit die
Einflisse von Oberflichenbeschaffenheit, Bauteilvolumen und Streuung der Werte von
mechanischer Festigkeit auf die Gestaltfestigkeit. Fiir die Auslegung keramischer Bauteile werden
im allgemeinen Kenntnisse tiber die zu erwartenden Betriebsbedingungen, die Form des Bauteiles,
seine Oberflichenbeschaffenheit /6/ und sdmtliche Werkstoffdaten /7/ benétigt, die in dem
Grundschema der Festigkeitsbetrachtung (Abb. 1.2) enthalten sind.
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Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist ein doppeltes: Einerseits sollen Kennwerte zur
Charakterisierung des zyklischen Ermﬁdurigsverhaltens von SiSiC-Werkstoffen ermittelt werden.
" Andererseits soll gepriift werden, ob und wie Festigkeitskennwerte von kleinen Standard-
Biegeproben auf bauteildhnliche Geometrien iibertragen werden kénnen. '

Zur Erreichung dieser Ziele wurden folgende Versuchsﬁihrungén gewihit:
»  Versuche zur zyklischen Belastung an Biegeproben
e Versuche zur ziigigen Belastung von Bauteilen mit unterschiedlichen Abmessungen.

Die Versuche wurden dabei auf Raumtemperatur beschrénkt. Fiir hohe Temperaturen bis 1400°C
ist dabei mit einer Verbesserung der Festigkeitseigenschaften zu rechnen. Ein besonderes
Augeninerk wurde auf den EinfluB von Geflige und Oberflichenbeschaffenheit sowie auf
Festigkeitskennwerte gerichtet.
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2. GRUNDLAGEN UND AUSWERTUNG DES SCHRIFTTUMS

2.1 Grundlagen des Ermiidungsverhaltens von SiSiC bei verschiedenen
‘ Belastungsarten

Bei keramischen Werkstoffe werden statische und zyklische Ermiidungseffekte sowie deren
Uberlagerungen beobachtet. Im Schrifttum wird das Ermiidungsverhalten gemaB der Art der
Belastung (Abb. 2.1) in statische,' dynamische, zyklostatische und zyklodynamische Ermiidung
unterschieden. Das Versagen der Keramikproben erfolgt nach statistischen Gesichtspunkten. Zur
Auswertung wird iiblicherweise die Weibullstatistik herangezogen (vgl. Anhang E).

a) statische Belastung b) dynamische Belastung

] o

o o
c <
=3 3
c | =
c c
1] [\
Q. Q.
75) 7]

> >

Zeit t . Zeit t
¢) zyklostatische Belastung d) zyklodynamische Belastung
A A
-] ©
2N NNNNL g
5[V VTV VTV 2
S g
& )

> >

Zeit t Zeit t

Abb. 2.1: Belastungsarten

Dynamische und zyklodynamische Versuche zihlen zu den Kurzzeitversuchen, wihrend die
statischen und zyklostatischen bis zu mehreren Wochen dauern konnen. Vielfach werden
zyklodynamische Versuche dazu verwendet, um in kurzer Zeit einen ersten Eindruck iiber das
Ermiidungsverhalten des Werkstoffs zu gewinnen. Die dynamischen und zyklodynamischen
Werkstoffpriifungen entsprechen in der Regel zwar nicht ganz den realen Beanspruchungen auf
einem Bauteil, haben aber den Vorteil, daBB jede Probe zu einem MeBwert fihrt, weil es keine
"Durchldufer” gibt. Bei den statischen bzw. zyklostatischen Priifungen hingegen missen viele
Versuche durchgefiihrt werden, da nur die wihrend eines Versuchslaufes gebrochenen Proben
gewertet werden konnen. Proben, die sofort brechen oder den Versuch uberdauern, kénnen nicht
mit in die Bewertung iibenommen werden. Wenn in der Literatur von zyklischer Ermudung
gesprochen wird, ist meist die zyklostatische gemeint.
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Die mikroskopische Ursache von Ermiidungsbriichen liegt in der Entstehung und/oder
Ausbreitung von Rissen. Neben der klassischen Betrachtungsweise des Ermiiddungsverhaltens, hat
man daher in den letzten Jahren verstirkt bruchmechanische Methoden herangezogen, um das
Ermiidungsverhalten durch die RiBausbreitung zu beschreiben.

Klassische Betrachtungsweise:

Die Bestimmung von Dauerfestigkeitsschaubildern wie Wohlerkurven, vorwiegend in Form von
Wechsel- bzw. Schwellbeanspruchung (zyklostatische Schwingbelastungen) von ungekerbten
Proben, wird als klassische Betrachtungsweise bezeichnet. Diese Methode ist zur Bestimmung der
Schwingfestigkeit von Metallen entwickelt worden. Fiir die Festigkeitspriifung keramischer
Werkstoffe liegen in Deutschland derzeit noch keine Normen vor. Daher werden auch bei
Keramiken vielfach die Normen fiir metallische Werkstoffe verwendet.

Bruchmechanische Betrachtungsweise:

Die bruchmechanische Betrachtungsweise beschreibt die GesetzmiBigkeiten der Rif3stabilitit und
der RiBverlingerung. An gekerbten bzw. angerissenen Proben wird der Ri3fortschritt des zum
Versagen fiihrenden Risses in Form von Rififortschrittsdiagrammen bzw. Lebensdauerdiagrammen
(Stress-Probability-Time-Diagramm) dargestellt. Im Schrifttum werden auch an ungekerbten
Proben zur Beschreibung des RiBverhaltens kurzer Risse die GesetzmiBigkeiten der
Bruchmechanik angewendet.

An der RiBspitze bilden sich unter einer &uBleren Belastung eines Werkstiickes
Spannungsiiberhohungen aus. Das gesamte Spannungsfeld wird fiir den Beanspruchungs-modus I
(Zugspannung senkrecht zur Riflebene) durch den Spannungsintensitatsfaktor K; beschrieben:

K, =0,-Vw-a-Y @21

K;  Spannungsintensititsfaktor o,  Nennspannung
a: RiBlange Y: Formfaktor (RiB- und endliche Probengeometrie)

Der Formfaktor Y sind von der Probenform, von der RiBlinge und von der Riffehlerform
abhingig. Im Schrifttum wird hiufig eine Vereinfachung angewendet, in dem der Formfaktor
konstant gesetzt wird.



2.1.1 Statische Ermiidung

. Unter statischer Ermiidung wird das zeitlich verzogerte Versagen eines Werkstoffs unter
konstanter Belastung verstanden. Der formale Zusammenhang des zeitlichen Spannungsverlaufes
(vgl Abb.2.1 a) lautet: ’

o(t) =as. =const. ‘ (2.2)

o(t): zeitliche Spannungsfunktion fiir die Weibullanalyse
o,  statische Spannung

Die Ursache der statischen Ermiidung sind Defekte, die sich unter der angelegten Spannung weiter
ausbreiten. In Experimenten zur Messung der RiBausbreitungsgeschwindigkeit in verschiedenen
Werkstoffen wurde der in Abbildung 2.2. schematisch dargestellte Kurvenverlauf ermittelt .

A

|

Bereich 1
Bereich 11
Bereich III

— P g K;

KIO KIC

Abb.22: . RiBwachstum als Funktion des Spannungsintenéitﬁtsfaktors K;

RiBfortschritt tritt ein, wenn ein Schwellwert Ky, des Spannungsintensititsfaktors iiberschritten
wird. Wichst der RiB bei konstant anliegender Spannung weiter, so erhoht sich Kj nach Gleichung
(2.1). Dabei kann die Rifausbreitung (Bereich I der Abb. 2.2) zunichst durch folgende
bruchmechanische Beziehung beschrieben werden:

da 0
v=—=A-(K 2.3
- A (K) (2.3)
\% Riflgeschwindigkeit

An Konstanten (werkstoffabhiangig)
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Der Schwellwert Ko beschreibt Offnungs- und SchlieBvorgidnge der RiBflanken, es folgt ein
Bereich, der mit dem Potenzgesetz (Gl. 2.3) beschrieben werden kann. In Bereich II diffundiert
das Umgebungsmedium in die RiBspitze, die zu einer Verringerung der Steigung fithrt. Mit weiter
steigendem Spannungsintensidtsfaktor tritt thermisch aktiviertes Versagen (Bereich III) ein.

- Unter der Annahme, daB fiir Keramiken n >> 2 gilt und das RiBwachstum unterkntisch ist (K; <
Kjc), ergibt sich fiir die Lebensdauer bei statischer Ermiidung nach Fett /8/:

t; =B'(‘7c)n_2 -(05)1 24

2

- 2.5
A-Y - (n-2)-(K.)"™ @3)

mit; B

tg Lebensdauer im statischen Ermiidungsversuch

o, Arbeitsspannung

o Inertfestigkeit, maximale Werkstoffestigkeit bei kritischem
Spannungsintensitatsfaktor K¢

K¢ Bruchzihigkeit aus Inertversuch, kritischer Spannungsintensititsfaktor, bei dem
die Probe versagt.

Y: Formfaktor Y wird als konstant angenommen.

Unter einem Inertversuch versteht man einen Versuch, der ohne von auBlen auf die Probe
einwirkende Einfliisse (z.B. Atmosphire (Korrosion)) durchgefuhrt wird.

2.1.2 Dynamische Ermiidung

Der kontinuierliche Anstieg der Belastung auf einer Probe wird iiblicherweise als dynamische
Beanspruchung bezeichnet (vgl Abb.2.1 b):

o(t) =0t (2.6)

mit. o konstante Belastungsgeschwindigkeit

Bei langsamem Lastanstieg kann, sich ein statischer Ermiidungsanteil iiberlagern, der sich als
Abnahme der Bruchspannung mit abnehmender Belastungsgeschwindigkeit offenbart. Schnelle
Rampenversuche sind praktisch ermiidungsfrei und werden, sofern keine Umwelteinfliisse wie z.B.
Oxidation, Korrosion und Temperatureinfliisse einwirken kénnen, zur Bestimmung der maximalen
Werkstoffestigkeit (Inertversubh) benutzt.
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Aus Gleichung 2.3 erhalt man nach Charles /9/:

do =odt =o—& @.7)

A-(K,)

und durch Einsetzen der Gleichung 2.3 fiir die Biegefestigkeit o, aus der Inertfestigkeit 0. im
Biegeversuch:

(o) =2t ((ao)(%‘) _(ac)(l%)) @8)

" A(n -2)Y®

Fur hohe Belastungsgeschwindigkeiten <; nihert sich die Biegefestigkeit o, die im dynamischen
Versuch der Inertfestigkeit o entspricht.

Mit (a, )(l 7) >>(a, )(1 7) und konstantem E-Modul (keine plastischen Anteile) folgt fur die
dynamische
Bruchfestigkeit g4 mit der Abkiirzung B aus Gleichung 2.5:

(0,)"" =B-(n +1)-(0)"” i (2.9)

Die Gleichungen (2.7-9) gelten nur fiir _einen konstanten FormfaktorY. Hiufig ist der Formfaktor
Y neben der Probengeometrie auch von der RiBlinge abhingig, in solchen Féllen muB die
Giiltigkeit gepriift werden.



2.1.3 Zyklostatische Ermiidung

Unter zyklostatischer Schwingung wird im allgemeinen eine Sinusschwingung mit konstanter
Amplitude und Mittelspannung (vgl Abb.2.1 c) verstanden. Der zeitliche Verlauf der Spannung
wird beschrieben durch:

o(t) =0 +0o, -sin(w t) (2.10)
mit: o,  Mittelspannung oy Spannungsamplitude
o Kreisfrequenz t: Zeit

Die Oberspannung betrégt o, = 0, + 0,, die Unterspannung o, = oy, - 0, .

Zyklostatische Schwingbeanspruchungen lassen sich in folgende Bereiche einteilen:

a) Druckschwellbereich ( g, <0 und ¢, <0)
b) Wechsellastbereich  (0,>0und ¢,<0)
c) Zugschwellbereich  ( g,> 0 und o, > 0)

Unter zyklostatischer Ermiudung wird das Versagen eines Werkstoffes unter schwingender
Belastung (Gl. 2.10) verstanden. In der Literatur wird iiber Ergebnisse an Proben, die meist
zwischen 106 und 10° Lastspielen ausgesetzt, berichtet /10/.

Wie bereits beschrieben, kann die zyklostatische: Ermiidung nach klassischer und
bruchmechanischer Betrachtungsweise unterschieden werden. In beiden Fillen muB beachtet
werden, daB bei Keramiken, die auch statisch ermiiden, in langen zyklostatischen Versuchen eine
Uberlagerung der zyklischen und statischen Ermiidung stattfinden kann:

Bestimmung der Wohlerkurve (klassische Betrachtungsweise):

Bei Schwingbeanspruchungen nimmt die Zahl der Lastzyklen bis zum Versagen der Probe mit
zunehmender Hohe der aufgebrachten Oberspannung ab /11/. Die Abhingigkeit der ertragenen
Lastspiele von der Schwingbreite (bei Wechselbelastung) der Spannung bzw. von der Oberlast (bei
Schwellbelastung) wird im Wohlerschaubild dargestellt (Abb. 2.3).
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Zeitfestigkeitsbereich

Spannung Sg

Dauerfestigkeitsbereich

—P

©m = konst 107 Lastspielzahl N

Abb. 2.3: Wéhlerkurve

Zur Ermittlung der Kurve werden etwa 30 bis 50 Proben zyklischen Belastungen bei
unterschiedlichen Spannungen ausgesetzt und die Zahl der Lastspiele bis zum Bruch der Probe
bestimmt. Je nach Belastungsart wird von Dauerfestigkeit (Schwellbeanspruchung) bzw.
Wechselfestigkeit (Wechselbeanspruchung) ‘gesprochen. Bei Stihlen ist die technische
Dauerfestigkeit bzw. Wechselfestigkeit nach 107 Lastspielen erreicht, es gibt jedoch auch
Werkstoffe, wie z.B. Polymere, die keine Dauerfestigkeit zeigen. Bei hoheren Spannungen wird
nur eine begrenzte Zahl von Lastspielen ertragen. Dieser Bereich, beim die Proben unter
Spannungswechseln versagen, wird Zeitfestigkeit genannt.

Bruchmechanische Betrachtungsweise der zyklostatischen Ermiidung:

Der Spannungsintensititsfaktor beriicksichtigt den EinfluB der #uBeren Belastung, der
Bauteilgeometrie sowie der RiBlinge, -form und -anordnung. Naheliegend ist, auch das zyklische
ErmiidungsriBwachstum durch einen die zyklische Belastung charakterisierenden Parameter zu
beschreiben. Dazu wird der zyklische Spannungsintensititsfaktor AK; eingefiihrt. Bei
Zugschwellbelastung wird er wird aus der Differenz der Kj-Werte bei der maximalen und
minimalen Spannung der Schwingbelastung berechnet. Trigt man das RiBwachstum pro
Lastzyklus da/dN uber dem zyklischen Spannungsintensititsfaktor AK; auf, so hat die.
resultierende Kurve in doppeltlogarithmischer Achseneinteilung den in Abbildung 2.4 dargestellten
Verlauf:
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Abb. 2.4: RiBBwachstum pro Lastzyklus als Funktion des zyklischen
Spannungsintensitatsfaktors AK

Im Bereich II der RiBausbreitungskurve folgt das RiBwachstum einem Potenzgesetz, das als_Paris-
Erdogan-Gleichung bezeichnet wird:

da m
— =C-(AK 2.13
o —C (4K (2.13)
da . )
E: RiBverlangerung pro Lastzyklus

C, m: Konstanten (werkstoffabhingig) m: Weibull
AK|:  zyklischer Spannungsintensitatsfaktor

AKr=  (Kmax - Kpin)

Kmax: Spannungsintenstitatsfaktor bei o,

Kmnin: Spannungsintensitétsfaktor bei oy

Der Vorfaktor C und der Exponent m hingen vom Werkstoff und von Umgebungseinfliissen ab.
Wihrend bei Metallen Exponenten zwischen 2 und 9 ermittelt wurden, liegen die Werte bei
keramischen Werkstoffen in der Regel zwischen 20 und 60.

Evans und Fuller /12/ empfehlen, zyklostatische Versuche durch statische Versuche zu ersetzen,
da diese experimentell leichter durchzufiihren sind. Voraussetzung ist, da3 die Mechanismen der
zyklischen und statischen Ermiidung gleich sind. Von ihnen wurde eine Umrechnungsfunktion (Gl.
2.14) entwickelt, die es erlaubt, die Ergebnisse aus statischen Versuchen in solche aus
zyklostatischen umzurechnen. Basierend auf den bruchmechanischen Gleichungen der v-K-Kurve
(2.3) und Gleichung 2.1 gilt fiir die zyklostatische Bruchzeit unter der Voraussetzung, daf3 das
Wachstum kleiner Risse gemiB der v-K-Kurve erfolgt:
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t, =(gc)4(n,a. /am)'(a. /am)" ‘t, (2.19)

zyklostatische Bruchzeit
tg statische Bruchzeit
g:  g.Funktion nach Evans und Fuller
n: RiBausbreitungsparameter n der v-K-Kurve
o, Amplitude
on:  Mittelspannung

Die Gleichung wird, obwohl sie aus bruchmechanischen Zusammenhangen abgeleitet wurde, auch
fur glatte Proben angewendet. Die ausfiihrliche Herleitung ist in Anhang B beschrieben. Aus der
Mittelwertdifferenz der Paris-Erdogan-Gleichung fiir statische und zyklostatische Versuche kann
ein eventueller Einflul der Wechselermiidung abgeleitet werden.

Firr keramische Werkstoffe mit einem hohen RiBausbreitungsparameter m der Paris-Erdogan-
Gleichung (Gl. 2.13) laBt sich die zyklostatische Ermidung nach klassischer und/oder
bruchmechanischer Betrachtungsweise nur sehr schwer bestimmen. Aus experimenteller Sicht
wire es in solchen Fillen wiinschenswert, das zyklische Ermiidungsverhalten in zyklodynamischen
Versuchen (vgl Abb. 2.1 d) zu ermitteln und aus den Ergebnissen Aussagen iiber die zyklostatische
Ermiidung zu gewinnen. In Anhang D wird eine Funktion h abgeleitet, die eine Korrelation
zwischen zyklodynamischer und zyklostatischer Belastung erlaubt.

Dabei wurde von folgenden Voraussetzungen ausgegangen:

1) Das Probenversagen ist auf die Ausbreitung von Rissen zuriickzufithren. Die
Ausbreitung dieser Risse 148t sich (auch an glatten Proben) mit bruchmechanischen
Methoden beschreiben.
2) Die Schidigungsmechanismen fiir zyklische ind statische Ermiidung sind identisch.
3) Das RiBwachstum 148t sich in beiden Fallen mit der Paris-Erdogan-Gleichung
beschreiben. _ _
Die h-Funktion zur Umrechnung zyklodynamischer Kennwerte in zyklostatische wird in Anhang
D, Gl. (D.19) mit h, bezeichnet. Die h;-Funktion ist unabhingig von den zyklostatischen und
zyklodynamischen Mittelspannung beider Schwingungsarten bzw. von den Ober- und
Unterspannungen. Bei Werkstoffen, die nur ein geringes bzw. kein Ermiidungsverhalten zeigen,
wurde jedoch gefunden, da8 der RiBfortschritt pro Lastspiel auch von der Maximallast, und nicht
nur von der Lastschwingbreite abhiingig ist. Aus diesem Grunde wurde eine da/dN-Gleichung mit
Kax-Abhingigkeit gesucht. Dieser Tatsache tragt der Ansatz nach Liu und Chen /13/ besser
Rechnung; -
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da o 2
—= =A-K™2(AK 2.15
N m < (&K) | (2.15)

da/ dN: RiBverlangerung pro Lastzyklus

C, m: Konstanten

AK: zyklischer Spannungsintensititsfaktor mit AK= (K,ax - Kpnin)
Kax: Spannungsintenstitatsfaktor bei o,

Koin: Spannungsintensititsfaktor bei o;,

In Anhang D wird fiir diesen Ansatz nach Liu eine weitere Umrechnungsfunktion (siche Anhang
D, Gl. D.30 bis D.38) hergeleitet.

2.14 Zyklodynamische Ermiidung

Aus der Uberlagerung einer zyklostatischen Schwingung mit stetig steigender Spannung entsteht
die zyklodynamische Schwingung (vgl Abb.2.1 d).

Diese 148t sich allgemein durch die Gleichung:
oft) =0 +<;'t +0, *sin{(w *t) (2.16)
darstellen.

Bomhauser, Tradinik und Pabst /14/ leiteten aus bruchmechanischen Gleichungen eine
Umrechnungsfunktion g.q4 ab, mit der MeBergebnisse aus dynamischen Versuchen in

zyklodynamische Werte umgerechnet werden konnen.

o Tt

o (Joutra
.%=nnﬁ =i =g, 2.17)
Zd e 1 I(od(t))ndt

n +l1

8,4 zyklodynamische g-Funktion
t,d:  zyklodynamische Lebensdauer
n: RiBausbreitungsparameter

0,4: zyklodynamische Belastung
o4  dynamische Belastung

Wie bei der g.-Funktion nach Evans und Fuller /12/ werden gleiche Bruchmechanismen und die
Ubertragbarkeit der bruchmechanischen Gleichungen auf glatte Proben vorausgesetzt (Annahme
des Wachstums inhérenter Risse). '
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Wie bei dynamischer Belastung fiihrt auch bei zyklodynamischer Beanspruchuhg jede Probe zu
einem verwertbaren MeBergebnis. Gleichzeitig wird durch die zyklische Belastung die MeBzeit im
Vergleich zur dynamischen Belastung weiter reduziert. Durch den Vergleich der Ergebnisse aus
den dynamischen und zyklodynamischen Versuchen 1Bt sich, wie in Kapitel 2.1.2 bereits erlautert,
aus einer vorhandenen Differenz ein Ermiidungseffekt ableiten. '

Zyklodynamische Messungen wurden bislang an den Werkstoffen Al,O; (Bornhauser et al. /14/)
und SiSiC (Lauf et al /15/) durchgefiihrt.

2.1.5 Grundlagen der Fraktographie

Unter Fraktographie versteht man die Analyse von Bruchflachen /16/. Sie dient zur Auffindung der
Schadensursache, d.h. zur Klirung der Frage, ob ein Werkstoff-, Konstruktions- oder
Anwendungsfehler zum Versagen gefiihrt hat. Ausgehend von ribildenden materialinhirenten
Fehlistellen (z.B. Poren, Einschliisse, Bearbeitungsriefen, Ausbriichen und/oder riinduzierende
innere Spannungen), wichst belastungs- und materialabhingig ein Ri bis zum Versagen der
Komponente. Die fraktographische Analyse beinhaltet die Suche nach dem Ort, der Art und der
GroBe der bruchauslosenden Fehlistelle, die Bestimmung des Bruchmodus, sowie die Ermittlung
der chemischen Zusammensetzung von Einschliissen. Fraktographische Untersuchungen sind ein
wichtiger Bestandteil der Werkstoffentwicklung. Fehlstellen, die in der Regel eine GréBenordnung
kleiner sind als bei Metallen /17/, entstehen zumeist durch produktionsbedingte Mingel, wie
schlechte Reinigung der Maschinen, ungleichmiBige Mischung der Gemenge oder Wirme- bzw.
Oberflichenbehandlungen. Die Schadensanalyse ist somit auch ein Bestandteil der
Qualitatssicherung und Produktionsoptimierung. :

Abbildung 2.5 zeigt eine Bruchfliche einer sproden Keramik mit gut ausgebildeten
Versagenscharakteristika. Ausgehend von einer bruchauslésenden Fehistelle startet der Ri3 mit
steigender, aber noch unterkritischer Geschwindigkeit und wichst radial senkrecht zur
Belastungsrichtung. Dadurch bildet sich eine relativ glatte kreisformige Fliche, der sogenannte
Bruchspiegel, aus /18/. Der Ril wichst in diesem Bereich unterkritisch (Bereich I der v-K bzw.
da/dN-Kurve, Abb. 2.4). AuBerhalb des Kreises wird das RiBwachstum instabil und wandert nach
einer "Nebelzone" strahlenformig aus (Hacklezone). Bei schnellen Versuchen, in denen kein
unterkritisches RiBwachstum auftrat, beobachtete man die gleichen Bruchflachenbilder /19/. In den
meisten Fillen brechen die Proben im Bereich des Bruchspiegels interkristallin und auBerhalb
trans- und/oder interkristallin /20/. Bruchauslésende Fehlstellen werden in der Mitte (Abb. 2.5, b)
am Rand (Abb. 2.5, ¢) und an der Kante (Abb. 2.5, d) der Probe beobachtet. Das Versagen
keramischer Bauteile geht in der Regel von mikroskopisch kleinen Defekten, wie Poren,
chemischen Verunreinigungen oder Verklumpungen (Ausgehirtete Partikel aus einem vorherigen
MischprozeB, die durch unvollstindige Reinigung im Produktionsprozef3 verblieben sind) aus.
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Abb. 2.5: Schematische Bruchflichendarstellung

2.2 Schrifttumsauswertung Ermiidungs- und Bauteilverhalten von SiSiC
2.2.1 Ermiidung von SiSiC (klassische Betrachtungsweise)

Boder und Heider /21, 22/ ermittelten im Rahmen der Arbeiten firr ein Sonnenturmkraftwerk und
fir den Gasturbinenbau Materialkennwerte fir SiSiC. An dem Werkstoff mit der
Handelsbezeichnung SILIT (SiC mit 12 Vol% freiem Silicium) wurden zyklostatische
Biegeversuche bei RT und 1200°C durchgefiihrt (Tabelle 2.2). '

Die Ergebnisse sind in den Abbildungen 2.6 und 2.7 dargestelit. Es ist zu erkennen, daf} SiSiC
unter zyklischer Belastung im Zugschwellbereich (o-Symbole) bei RT und 1200°C praktisch keine
Ermniidung zeigt. Die Proben brachen entweder beim Lastanstieg des ersten Schwingzyklus oder
sie iiberstanden 107 Lastspiele unbeschadet (sog. "Durchliufer”). In Wechselbiegeversuchen (e-
Symbole) ergab sich hingegen eine Abhingigkeit der erreichten Bruchlastspielzahlen von der
eingestellten Lastschwingbreite. Zugleich wurden bei sehr geringer Anderung des Lastniveaus
extreme Unterschiede in den erreichten Lastspielzahlen festgestellt /23/.



Versuchsart: 4-Punkt-Biegung 3-Punkt-Biegung

Belastungsart: Zugschwellbelastung Zugschwellbelastung (o)
und Wechselbelastung(®)

Probenform: Rechteckprobe Rechteckprobe
Probenabmessung: 3,5mmx7mmx60mm | 3,5 mmx 7 mmx 30 mm
Frequenz: 150 Hz 200 Hz
Rollenabstand innen: 18 mm -
Rollenabstand auBen: 54 mm 24 mm

Tabelle 2.2:  Versuchsparameter fiir die Waohlerversuche (nach Boder, Heider /21, 22/)

Wilkins und Reich /24/ testeten 100 Rechteckbiegeproben (5,6 x 9,5 x 31,75 mm3) aus SiSiC
(11% freies Silicium) in 3-Punkt-Biegeversuchen bei Raumtemperatur. Mit Hilfe -eines
Resonanzpulsers wurden zyklische Belastungen von 119,3 + 119,3 N/mm? (Zugschwellbereich
mit; 0,= 0,) erzeugt. Die Frequenz betrug 75 Hz. 24 Proben brachen direkt bei Aufbringung der
Last, die restlichen 76 iberstanden die 5x10° Zyklen unbeschadet. Bei Belastungen bis zu 80%
der statischen Biegebruchspannung liegt die Bruchwahrscheinlichkeit unter 1%. Mit diesen
Messungen kann keine zeitabhingige Ermiidung festgestellt werden. -
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Abb. 2.6: Wohlerdiagramm der zyklostatischen Versuche an SiSiC bei RT
(nach Boder u. Heider /21/)
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Abb. 2.7: Wohlerdiagramm der zyklostatische Versuche an SiSiC bei 1200°C

(nach Lauf /23/)

Proben des Werkstoffs mit der Handelsbezeichnung REFEL SiC mit 13,1% freiem Si-Anteil
wurden von Lauf et al. /25/ und Bornhauser et al. /26/ dynamisch und zyklodynamisch in 3-Punkt-
Biegeversuchen belastet. Die Rechteckproben hatten die Abmessungen 35 mm x 7 mm x 3,5 mm.
Die Belastungsgeschwindigkeit betrug 0,22 MPa/sec, bei den zyklodynamischen Versuchen wurde
zusitzlich bei Frequenzen von 2, 20 und 180 Hz eine Amplitude von 21 MPa iiberlagert. Mit Hilfe
der g 4-Funktion wurden die dynamischen Versuchsergebnisse in zyklodynamische Kennwerte
umgerechnet. Bei der Umrechnungsfunktion (Herleitung siche Anhang C) wird vorausgesetzt, da3
der RiBausbreitungsparameter n der v-K-Kurve bekannt ist, in beiden Versuchsreihen gleiche
Schidigungseffekte wirken und die RiBausbreitungsgeschwindigkeit mit der v-K-Kurve
beschricben werden kann. Die Parameter der zyklodynamischen und der dynamischen
Spannungsgleichung sind bis auf den Schwingungsterm identisch, d.h. keine Mittelspannung oy,
und gleiche Rampengeschwindigkeit 7. Der fir die gg-Funktion benétigte
RiBausbreitungsparameter n der v-K Kurve wurde von Popp und Pabst /27/ iibernommen. Die
zyklodynamisch belasteten Proben versagten bei Raumtemperatur und 1200°C bei niedrigeren
Bruchfestigkeitswerten als die dynamisch belasteten. Der dynamischen Ermiidung ist somit eine
zyklische Ermidung iiberlagert. Die Messungen von Lauf ergaben weiterhin, daB bei
zyklodynamischer Belastung von SiSiC-Proben ein Einflul der Ermidung von der
Beanspruchungsfrequenz beobachetet wird. Der Kurvenverlauf der zyklodynamischen Me3werte
wird durch die Umrechnungsfunktion g, bei Raumtemperatur fir 2, 20 und 180 Hz und bei
1200°C fiir 2 und 20 Hz hinreichend genau beschrieben. Bei 1200°C und 180 Hz stimmt der
Kurvenverlauf der berechneten Werte nicht mit den MeBergebnissen iiberein. Diese Unstimmigkeit
wird mit nichtlinearen inelastischen Effekten begriindet. Die g 4-Funktion sollte daher in einem
solchen Fall mit einem entsprechendem Term erweitert werden.
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2.2.2 Ermiidung von SiSiC (bruchmechanische Betrachtungsweise)

Neben den Ermiidungsversuchen an ungekerbten Proben wurden im Rahmen der Entwicklung des
Sonnenturmkraftwerkes GAST auch RiBfortschrittsuntersuchungen an Proben mit kiinstlichen
Anrissen durchgefiihrt. Der untersuchte Werkstoff war die SiSiC-Qualitat SILIT SK (SiC mit 12%
freiem Si).

An Doppeltorsionsproben wurde der RiBausbreitungsparameter n der v-K-Kurve bei einer
konstanten Kraftzunahme von 0,5 Ns-1 ermittelt. Die Doppeltorsionsproben wurden jeweils aus
stranggepreStem und schlickergegossenem Plattenmaterial gefertigt. An Proben aus
stranggeprefiten Material wurde bei Raumtemperatur der RiBausbreitungsparameter der v-K-
Kurve n zu 210 und bei 1200°C zu 115 bestimmt. Die n-Werte der Proben aus
schlickergegossenen Material ergaben sich zu 110 (23°C) bzw. 120 (1200 °C) /28, 29/.

Aus 4-Punkt-Biegeversuchen ungekerbter Proben kann durch dynamische Versuche mit
unterschiedlichen  Belastungsgeschwindigkeiten der RiBausbreitungsparameter n nach
bruchmechanischen GesetzmiBigkeiten (Gl. 2.1 und 2.3) berechnet werden. Fiir ungekerbte
Rechteckproben mit den Abmessungen 3,5 mm x 4,5 mm x 45 mm ergaben sich bei einem inneren
Auflagerabstand von 20 und einem duferen von 40 mm dabei folgende Werte:

SiSiC stranggepref3t 23°C 86
1200°C 121

SiSiC schlickergegossen 23°C‘ 265
1200°C kA

Tabelle 2.3:  RiBausbreitungsparameter n der v-K-Kurve fiir unterschiedlich hergestelite
SiSiC-Werkstoffe (nach Kleer et al. /30/)

In weiteren statischen 4-Punkt-Biegepriifungen wurde durch Kleer et al. der
RiBausbreitungsparameter nach bruchmechanischen GesetzmiBigkeiten zu n = 210 bei
stranggepreBtem SiSiC und zu n = 110 bei schlickergegossenem SiSiC bestimmt. Die Proben und
Lagerabstinde entsprachen denen der dynamischen Versuchsreihe /31/.

RiBfortschrittsuntersuchungen werden im allgemeinen an gekerbten (bruchméchanischen) Proben
durchgefithrt. Die eingebrachten kiinstlichen Fehler oder Kerben sind als "lange Risse" zu
bezeichnen. Natiirliche Oberflichenfehler bzw. Rauhigkeiten an glatten Proben betragen dagegen
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nur wenige Mikrometer; Risse ausgehend von solchen natiirlichen Fehlern sind "kurze Risse". Da
der RiBausbreitungsmechanismus in beiden Fillen unterschiedlich ist, miissen diese auch separat
betrachtet werden /32, 33/.

Brugger und Grathwohl /34, 35/ untersuchte kurze Risse an HIP-SiC-Proben bei Raumtemperatur.
An Rechteckproben (3,5 mm x 4,5 mm x 45 mm) wurden mit Hilfe eines Knoop-Eindruckes
scharfe Anrisse eingebracht und iber einen n-formigen Triger statisch und zyklisch belastet.
Dieses Verfahren wird auch als Briickenmethode bezeichnet. Zyklische Ermiidung wurde erst bei
iiber 10° Schwingungen beobachtet. Weiterhin stellte Brugger fest, daB sich in Siliciumcarbiden
der Bruch sowohl inter- als auch transkristallin fortpflanzt, und entwickelte anhand seiner
Ergebnisse ein Modell zur RiBBentstehung. '
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Abb. 2.8: K, von SiSiC als Funktion der Temperatur nach Popp /36
IC pPp

In Abbildung 2.8 ist der kritische Spannungsintensititsfaktor von SiSiC als Funktion der
. Temperatur dargestellt. Bis etwa 900°C liegt der Wert unabhingig von der Atmosphire und
RiBgeschwindigkeit bei = 4 MPa+m. Bei einer hohen RiBgeschwindigkeit von 1260 mm/min
verandert sich der K;c-Wert auch bei hoheren Temperaturen nicht. Bei Rilgeschwindigkeiten von
0,026 mm/min steigt jedoch der K;c-Wert zwischen 900°C und 1423°C auf iiber 10 MPa+m.
‘Oberhalb des Schmelzpunktes von Silicium (1423°C) fillt der Spannungsintensitatsfaktor stark ab
/36/.

2.23 Dynamische Versuche zur Bestimmung von Festigkeitskennwerten
von SiSiC

Gallmann und Kleer /37/ haben Standardproben mit einen 12 bis 15% freien Si-Anteil im 4-Punkt-
Biegeversuch gepriift. Die Proben wurden aus Rohren auf die Abmessungen 3,5 mm x 4,5 mm x
50 mm geschnitten und anschlieBend auf der Zugseite gelappt. Der Lagerabstand betrug innen 20
mm und auBen 40 mm. Die Weibullauswertung (Abb. 2.14) ergab fiir die Standardproben einen
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Weibullmodul von m = 10,3 und einen Normierungsfaktor von gy = 301 MPa. Weiterhin wurden
SiSiC Rohre mit 12 bis 15 % freiem Si-Anteil in Zugversuchen dynamisch geprift. Der
AuBendurchmesser der Rohre betrug 40 mm, der Innendurchmesser 30 mm bei einer Lange von
170 mm. Die Oberflichenqualitit war "as fired". Die Belastungsgeschwindigkeiten wurden so
gewihlt, daBB die Proben in 5 bis 20 Sekunden brachen. Die Weibullauswertung fiir die Rohre
ergab eine Weibullmodul von m = 4,0 und einen Normierungsfaktor von oy = 121 MPa. Die
Versuche wurden bei Raumtemperatur und an Luft durchgefiihrt.

Boder und Heider /38/ haben die in 4-Punkt-Biegeversuchen ermittelte Festigkeit als Funktion der
Temperatur dargestellt. Bis etwa 1350°C steigt die statische Biegebruchfestigkeit von etwa 360
MPa auf fast' 400 MPa. Dann erfolgt durch das Schmelzen des freien Siliciums ein Abfall der
Festigkeit (Abb. 2.9). Der Weibullmodul steigt von 10 bei. RT auf 30 bei 1200°C. Somit reichen
Versuche bei Raumtemperatur, um die Bruchfestigkeit konservativ abzuschitzen zu konnen. Die
oxidationsbedingte Festigkeitssteigerung bei 1300°C ist nicht nur durch Ri8ausheilung zu erkléren,
sondern auch durch den Aufbau von Eigenspannungen bei mechanischer Beanspruchung.
Unterkritisches RiBwachstum und innere Oxidation von SiSiC wird bei Temperatureh bis 1300°C
nicht beobachtet. Der Ermiidungseinflu im Bereich der Si-Schmelztemperatur (1408 °C,/39/)
wurde nicht untersucht. Der Anstieg der Festigkeit mit der Temperatur wird nur bei SiSiC nicht
jedoch bei HIP-SiC beobachtet /40/. Der Wirmeausdehnungskoeffizient ist zwischen RT und etwa
1000°C konstant bei 4,4 -10-6 K-1 und die Wirmeleitfihigkeit nimmt von 120 W/mK bei RT auf
60W/mK bei 1000°C ab /41/.
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Abb. 2.8: Festigkeit-Temperatur-Diagramm (nach Boder u. Heider /38/)

Die Biegebruchfestigkeit bei Raumtemperatur in Abhidngigkeit vom Bearbeitungszustand ist in
Abbildung 2.9 dargestellt. Deutlich erkennbar ist ein schidlicher EinfluB durch Sandstrahlen und
der generell positive Einflul der Oxidation von SiSiC-Biegeproben im 3-Punkt-Biegetest /42/. Im
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aligemeinen ist jedoch die 4-Punkt-Biegung der 3-Punkt-Biegung vorzuziehen, weil die
Bruchfestigkeit nicht nur lokal an einer Stelle, sondern in einem gréBeren Bereich gepriift werden
kann. Dies ist vorteilhaft, da sprode Keramiken nach dem "Prinzip den schwichsten Kettengliedes"

versagen, d.h. in der Regel fiihrt der groBte lokale Fehler in der meistbelasteten Zone zum Bruch
/43/.
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Abb. 2.9: Bruchfestigkeit in Abhzngigkeit von der Oberflichenbeschaffenheit
(nach Heider u Boder /42/)

Popp und Heider /44/ zeigten, daB C-Ringtests eine kostengiinstige Alternative zum 4-Punkt-
Biegetest an SILIT-Rohrkomponenten darstellen. Weiterhin bietet diese Versuchsart durch den
frei sichtbaren Bereich der hochstbelasteten Zone die Moglichkeit einer In-Situ-Betrachtung der
Probe, des RiBfortschritts 0.4 nicht nur bei Raumtemperatur, sondern auch im
Hochtemperaturbereich. |

Rottenbacher und Willmann /45, 46/ untersuchten in 4-Punkt-Biegepriifungen von Standardproben
mit den Abmessungen 3,5 mm x 4,5 mm x 50 mm den EinfluB der Thermozyklierung bis 1200°C.
Der Auflagerabstand betrug innen 20 mm und auBen 40 mm. Die Proben hatten eine
sandgestrahlte bzw eine geschliffene Oberfliche. Ohne Thermozyklierung besitzen die
geschliffenen Proben zunichst eine um etwa 50 % hohere Bruchfestigkeit als die sandgestrahlten
Proben. Die bei der Thermozyklierung entstehende SiO,-Schicht fiillt die durch das Schieifen bzw.
Sandstrahlen an der Probenoberfliche entstandenen Risse von etwa 10 bis 100 um auf und wirkt
daher sowohl bei der geschliffenen als auch besonderes bei der sandgestrahlten Fliche
festigkeitssteigernd. Nach 120 Zyklen besitzen die sandgestrahiten Proben nahezu die gleiche
Bruchfestigkeit wie die geschliffenen Proben.
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In einer weiteren Versuchsreihe wurden von Réttenbacher /47/ auch Berstversuche an den
Wirmetauscherrohren fiir das Sonnenturmkraftwerk GAST durchgefiihrt. Es wurden Berstdriicke
bis zu 267 bar gemessen. Rohre, die unterhalb 100 bar platzen, wiesen groBe Fehler, wie
Graphitnester und Si-Einschliisse auf. Die mittlere Tangentialspannung betrug in dieser
Versuchsreihe 74 MPa und die Axialspannung 27 MPa.

2.24 Versuche zur Ubertragbarkeit von Festigkeitskennwerten |

Anfang der achtziger Jahre wurde im Rahmen der Nutzung alternativer Energiequellen das
20 MW,-gasgekiihlten Sonnenturmkrafiwerk GAST /48, 49/ (GAscooled Solar Tower Plant)
‘entwickelt. Fiir die Anlage wurde ein Werkstoff fiir die Warmetauscher gesucht, der neben einer
guten Festigkeit und Oxidationsbestindigkeit bei hohen Temperaturen (1200°C
Auslegungstemperatur) auch eine hohe Wirmeleitfihigkeit besitzen sollte. Im Rahmen dieses
Projektes wurde gepriift, ob sich der Werkstoff SiSiC als Wiarmetauschermaterial eignet. Um den
Einsatz von SiSiC-Bauteilen verwirklichen zu kénnen, muBite das Werkstoffverhalten unter den
Einsatzbedingungen gepriift werden. Die einzelnen noch ungefiigten Wirmetauscherrohre waren 2
bis 3 m lang, bei einem AuBendurchmesser von 40 bis 45 mm und einer produktionsbedingten
maximalen Wandstirke von 5 mm /50, 51, 52/. Die Rohre wurden durch Strangpressen mit
anschlieBendem Reaktionsbrand hergestellt. Die stranggeprefiten Rohre besitzen im Vergleich zu
den schlickergegossenen etwa die zweifache Bruchfestigkeit bei gleichzeitig geringerer Streuung
der Festigkeitswerte /53/. Aus den Materialkennwerten ergeben sich
Konstruktionsbeschriankungen beziiglich Lasteinleitung, Formgebung und Temperatureinfliissen,
die bei der Auslegung von Keramikbauteilen beachtet werden miissen /54/. Kurze Rohre (170 mm)
wurden von Kleer et al. /55/ im Zugversuch gepriift und die Ergebnisse mit rechteckigen 4-Punkt-
Biegeproben (4,5 mm x 3,5 mm x 59 mm) verglichen. Das Ziel war, den EinfluB der ProbengroBe
zu untersuchen (Abb. 2.11).

Die Rohre wiesen folgende technische Daten auf’

Abstand zwischen den Einspannungen 170 mm
Innendurchmesser - 30 mm_
Auflendurchmesser 40 mm
Oberfliche 18700 mm?2
Volumen 94000 mm?3
Bruchkraft (Standardprobe 334 N/mm?2) 126 N/mm?2
Weibullmodul (Standardprobe 9.3) 43
Oberflachenqualitit "as fired"
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In Abbildung 2.12 ist zu erkennen, daB die Rohre bei geringeren Spannungen als die
Standardproben brechen und die ermittelten Bruchspannungen weiter streuen. Als Bruchausloser
wurden bei den Rohren hauptsichlich Einschliisse von Fremdpartikeln festgestelit. Kleer vermutet
hohere Eigenspannungen um die Einschlisse herum, die den Bruch zu niedrigeren Spannungen
verschieben. Das Problem des Einspannungseinflusses auf die Belastung wurde nicht untersucht.

An Abb. 2.13 1aBt sich erkennen, daB das Bruchverhalten sich nicht allein mit Volumen- bzw.
Oberflichendefekten erkliren 1dBt. Gallmann et al. /37/ werteten die Versuche nach der
Weibullstatistik (Abb. 2.14, Rohre: m = 4, gy = 121 MPa) aus. Mit Hilfe der volumenbedingten
Versagensmechanismen nach Weibull wurde eine einfache Beziehung (o, = oy(V/V 2)1/ )
hergeleitet, mit der die Bruchfestigkeiten von 20 Standardproben (3,5 mm x 4,5 mm x 50 mm) auf
die SiSiC-Rohre iibertragen wurden. Das Volumen V; der Standardproben ergibt sich aus dem
maximal belasteten Bereich zwischen den beiden inneren Auflagern. Bei Zugversuchen der Rohre
wird das gesamte Volumen (V,) zwischen den Einspannungen belastet. Im 4-Punkt-Biegeversuch
wurde die Spannungsverteilung iiber den Querschnitt der Standardproben als konstant
angenommen. Abbildung 2.15 zeigt die so ermittelten Bruchspannungen in Abhingigkeit von dem
belasteten Volumen und die aus der Volumenfunktion gebildeteten Ausgleichsgeraden.

Abb. 2.11:  Gebrochenes SiSiC-Rohr mit Eihspannung (nach Kleer /55/)
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Abb. 2.12; Bruchlasten und Bruchbilder SiSiC-Rohre
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Abb. 2.13:  Vergleich des gemessen und erwarteten Bruchverhaltens der SiSiC-

Rohre aus dem 4-Punkt-Biegeversuch

(nach Kleer /55/)
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Abb. 2.14:  Weibullplot des Rohrzugversuchs und des 4-Punkt-Biegetest an

Standardproben (nach Gallmann et al. /37/)
1000

800

600
= 4-point-bend tensile bar
g 400- (nstron) tensile bar
~ -
o
c
S 200
w
[ =
1]
[}
€ 1004 ¢ AROa

© SiSiC . .
—__ predicted strengths
based on the 4-point-bend specimens
So L 1 L] 1 | | ]
1 10! 102 103 104 105
effective volume [mm3] '

Abb. 2.15:  Bruchwahrscheinlichkeit aufgrund volumenfehlerbedingtem Versagen fiir
verschiedene SiSiC- und Al,O3-Proben (nach Gallmann et al. /37/)
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Bei der geringen Probenzahl diurfen die Abweichungen der MefBpunkte von der
Regressionsgeraden (Abb. 2.14) nicht als werkstofftypisch betrachtet werden; sondern sind eher
statistischer Natur. Aus diesem Grunde ist eine Unterteilung der Weibullgeraden nicht erlaubt. Es
wurden Poren von 0,11 mm bis 1,00 mm Durchmesser im Volumen gefunden, wobei die grofSeren
Fehlstellen in der Regel (eine Ausnahme), auch zu geringeren Bruchfestigkeiten fiihrten. Eine
Aufteilung der Ergebnisse im Weibullplot in mehrere Ausgleichsgeraden (Abb. 2.14, Rohrversuch)
erscheint bei den wenigen getesteten Proben nicht sinnvoll.

H.R. Maier entwickelte ein V-S-L-Modell, das geeignet ist, die Bruchwahrscheinlichkeit bei
Uberlagerung von Volumen- (V), Oberflichen- (S) und Belastungseinfliissen (L) zu beschreiben.
Bei Biege- und Zugversuchen sind die Belastungseinfliisse nur zwischen den Auflagern homogen.
Inner- und auBerhalb der inneren Auflagern kann die Spannungsverteilung nur niherungsweise
ermittelt werden. Zu den genannten Bereichen werden jeweils Einzelbruchwahrscheinlichkeiten
bestimmt und abschlieBend eine Gesamtbruchwahrscheinlichkeit ermittelt. Die Versuche wurden
an verschiedenen Zugproben und 4-Punkt-Biegestiben aus Al,O3 durchgefiihrt. Die aus der
Approximation einer einzelnen komplexen Verteilung ermittelten Verteilungsparaineter werden
beziiglich ihrer Bedeutung und Ubertragbarkeit als kritisch beurteilt. Beim Ubergang auf
kompliziertere Bauteile treten zusitzliche Probleme wie anisotroper Materialaufbau,
Eigenspannungen der 1. Art, mehrachsige Spannungszustinde auf /56/. Die Betrachtung von
Belastungen, Oberflichen und Volumeneinflissen /57/ wurden auf GroBeneffekte,
Lebensdauereinfliisse und einem Kyc-Veg-V(Kp)-Modell zusammen gefishrt.
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3. WERKSTOFF- UND PROBENHERSTELLUNG

3.1 WERKSTOFFHERSTELLUNG

Der Werkstoff CarSIK-Z der Schunk Ingenieurkeramik GmbH ist eine Standard SiSiC Qualitit.
CarSIK-Z wird zur Massenproduktion eingesetzt und ist ein aus der Hochleistungskeramik
abgeleitetes Feuerfestmaterial.

Zur Herstellung des W erkstoﬁ‘s wird zunichst von einem Pulvergemisch ausgegangen, das aus von 1
bis 150 um groBen multikristallinen a-SiC-Kornern (Anteil etwa 65 Gew?%) und Kohlenstoff (etwa
15 Gew%) besteht. Dazu kommen noch Hilfsstoffe, wie Binder, (< 5 Gew% des Pulvergemischs)
und Wasser (etwa 15 Gew% des Pulvergemischs). Das Rohmaterial wird zu einer Knetmasse
vermengt und in einer Extrudiermaschine zunichst verdichtet, ehe es von vielen kleinen Messern im
- Vakuum zerkleinert wird. Diese Methode wird gewihlt, um die wihrend des Knetvorgangs
eingebrachten Luftblasen zu entfernen. Verbleibende Blasen filhren im Werkstiick zu Poren.
- AnschlieBend wird die Masse wieder verdichtet und durch ein Mundstiick zu Profilkérpern
gedriickt. Im gesamten ProduktionsprozeB ist auf hochste Reinheit zu achten. Angetrocknete Reste
der Rohmasse in den Maschinen fithren zu Verklumpungen in der Knetmasse und erzeugen daher
Fehistellen im Bauteil. Ein Trocknungsvorgang iiber mehrere Tage mit MaBhaltigkeitspriifungen und
Korrekturen folgt. Die Werkstiicke werden in dieser Phase des Herstellungsprozesses als
Griinkorper bezeichnet. ' '

AnschlieBend werden die Profile bei 1500°C nach einem der folgenden Verfahren siliziert:

Auflagesilizieren Auflegen von Si-Granulat auf das Bauteil
Eindringen der Schmelze in den Griink6rper

Dochtsilizieren Zufuhrung des Siliciums durch einen porosen fir
fliissiges Silicium durchstrémbaren Korpers

Tabelle 3.1:  Silizierungsverfahren

Die fiir diese Arbeit zu Verfiigung stehenden Proben wurden alle durch Auflagesilizieren siliziert.
Alle Verfahren arbeiten mit einem Siliciumiiberschu3, der in Form von Si-Perlen auf der Oberflidche
sichtbar wird. Die Perlen miissen nach dem Abkiihlen durch Sandstrahlen mit Schmelzkorund wieder
entfernt werden. Die so entstehende Oberflichenrauhigkeit betrigt bei allen Proben im Mittel
zwischen 1,5 und 3,5 um. AbschlieBend erfolgt eine Qualitatspriifung. Dieses Herstellungsverfahren
wird zur Produktion von Rohren und Profilkorpern wie z.B. Vierkantrohren benutzt.



Herstellung von SiSiC

SiC c Hilfsstoffe H:0
KomgréBe: Plastifizierer
1-150pum (Binder)
Anteil: Anteil: Anteil: Anteil:
65 Gew.% 15 Gew.% <5 Gew.% etwa 15 Gew.%
Kneten
|
Extrudieren
|
Trocknen
1
Silizieren
I
Sandstrahlen

Abb. 3.1: Herstellungsverfahren von SiSiC ~ (nach Schunk Ingenieurkeramik GmbH /58/)
3.2 Werkstoffcharakterisierung

Die verwendeten o-SiC-Komer werden beim Hersteller aus grofieren multikristallinen
Kristallkorpern durch einen PrallmahlprozeB gewonnen, was dem Korn die charakteristische Form
verleiht (Abb. 3.2). Die Komer sind sowohl glatt als auch terrassen- und muschelformig gebrochen.
Die glatten und terrassenformigen Oberflichen sind auf Briiche entlang der Korngrenzen
zuriickzufithren, wihrend die muschelférmigen Oberflichen durch transkristallinen Einkristallbruch
entstehen /58/.

Wihrend des Silizierungsprozesses verbindet sich das Silicium mit dem freien Kohlenstoff zu SiC,
wobei die sekundiren SIC-Korner durch epitaktische Ankeimung an Ursprungskérnern wachsen
und einen geschlossenen SiC-Verbund bilden. Die so entstehenden Korngrenzenoberflichen sind
eben, und, wenn mehrere Kristalle aneinanderwachsen, terrassenformig. |
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50um
Abb. 3.2: SiC-Korner mit glatten, terrassen- und muschelformigen Oberflachen

Im Schliffbild (Abb. 3.3) ist der geschlossene SiC-Verbund als graue Phase zu erkennen. Die
KorngroBe variiert zwischen 1 und 150 um, so daB eine gute Raumfiillung erreicht wird.
Verbleibende Zwischenraume werden durch freies Silicium (< 12 Vol%.) aufgefiillt (weie Phase).
Die Gesamtporositit betrigt weniger als 1% und ist auf Schidigung durch Sandstrahlen oder auf
eingetrocknete SiC-Partikel im Mischprozef zuriickzufiihren. Die Dichte betrigt im Mittel bei allen
zu Verfliigung stehenden Proben 3,10 + 0,02 g/cm?.

Im Rahmen der Produktionsoptimierung wurde der Siliciumiiberschuf3 so weit reduziert, da auf der
Bauteiloberfliche bei vollstandiger Silizierung so wenig Si-Perlen wie moglich entstanden. Es kann
aber in Ausnahmefillen vorkommen, z.B. wenn mehrere groBe SiC-Komer nahe beieinander liegen,
daB diese nicht vollstindig siliziert werden (Abb. 3.4). Sowohl die durch das Sandstrahlen
geschadigte Oberfliache als auch nicht vollstindig silizierte Kornzwischenraume bilden Fehistellen,
die zum Bruch filhren kénnen. Somit muB im Rahmen der Fehlstellenminimierung zwischen dem
Silizieren und dem Sandstrahlen ein KompromiB3 geschlossen werden.

In Zwischenrdumen der nahe beieinander liegenden und nicht durchsilizierten SiC-Kérner (Abb. 3.7)
wurde freier Kohlenstoff gefunden. Der verbleibende freie Kohlenstoffgehalt betrigt < 2 Gew%, und
die durch den ProduktionsprozeB bedingten Verunreinigungen liegen unter 2 Gew%.
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Die beim Sandstrahlen verwendeten Korner bestehen aus Schmelzkorund (Al,03) und besitzen eine
dhnliche hohe Hirte wie das SiSiC. Dies hat zur Folge, daB beim Aufprallen des Sandes die
Oberfliache des SiSiC-Bauteils beschidigt wird (Abb. 3.5). Plattenformiges Abplatzen ganzer SiC-
Verbunde, Losen einzelner Korner aus dem SiC-Verbund sowie deren Bruch wurden beobachtet.
Die Schadigungszone dehnt sich bis zur maximalen KorngroBe, d.h. 150 um Tiefe aus. Zu
Testzwecken stand auch eine nach dem Sandstrahlen oxidierte Probe zur Verfiigung. Im Schliffbild
ist zu erkennen, daB die SiO,-Schicht bereits gebrochene Korner verklebt und sich eine glatte
schitzende Schicht iiber das Bauteil gelegt hat (Abb. 3.6). Diese Oxidschicht wirkt
festigkeitssteigernd, weil sie sehr gut auf dem SiSiC haftet und einen geringeren E-Modul als der
Grundwerkstoff besitzt und daher erst ein Bruch des Siliciumcarbides erfolgt, ehe die SiO,-Schicht
versagt /59/. Es wurden Oxidschichtdicken von etwa 5 pm und an vorgeschadigten Stellen bis zu 25
um gemessen. Ein 4-Punkt-Biegetest an einer oxidierten Probe mit 23 mm x 17 mm x 1700 mm
zeigte eine iiber 50% hohere Bruchfestigkeit als die maximale Bruchspannung der rein
sandgestrahlten Bauteile gleicher Abmessungen (vgl. Kapitel 6).

Abb. 3.3: Schliffbild von SiSiC (CarSIK-Z)
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Abb. 3.4 Nicht vollstindig silizierte SiC-Korner an der Bauteiloberflache

20pm

Abb. 3.5: Geschadigte Oberfliche eines sandgestrahlten SiSiC-Vierkantrohres
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Oxidschicht

20um
Abb. 3.6: Schliffbild einer oxidierten SiSiC-Oberflidche

Die Rauhtiefenmessung der Oberflichen polierter Standardproben ergab eine gemittelte Rauhtiefe
R, von <0,03 pm (Abb. 3.8). Die Schadigung durch das Sandstrahlen ist so groB, daB selbst nach
maschinellem Polieren der Oberfliche noch Einschlagkrater des Schmelzkorundes sichtbar sind
(Abb. 3.7). Kratertiefen bis zu 4 pm (Abb. 3.8) wurden gemessen. Der mittlere Durchmesser solcher
Schmelzkorundeinschlige betrigt etwa 10 um.
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10pm

Abb. 3.7 Polierte Oberfliche einer Standardprobe nach Tabelle 3.3
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Abb. 3.8: Rauhtiefenmessung einer polierte Standardprobe nach Tabelle 3.3
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3.3 PROBEN

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden 4 verschiedene Vierkantrohr- und Rundrohrprofile
(siche Tabelle 3.2) sowie zwei Varianten von Kleinproben (vgl. Tabelle 3.3) aus SiSiC verwendet.
Diese verschiedenen Probendimensionen werden fiir die Versuche zur Ubertragbarkeit benutzt. Die
Ermiidungsversuche wurden an Priifkérpern bis etwa 400 mm Lange durchgefiihrt.

Vierkant-

rohr

Vierkant- 23 18,7 15.2 9,6 1700 3 20
rohr

Vierkant- | 30,3 | 303 | 17,6 | 17,6 | 1700 4 20
rohr

Rund- 1550 | 43,5 | 30,3 5 20
rohr

Tabelle 3.2: Abmessungen der SiSiC-Profile

Die SiSiC-Rohrprofile wurden durch Extrudieren hergestellt. Mit diesem Fertigungsverfahren
konnen Profile und Stangenmaterial bis etwa 3 m Linge erzeugt werden. Die profilierte Masse
(Griinlinge) wird auf Schalen oder Rollen aufgefangen. Hierbei verbiegen sich die Rohre bis zu
mehreren Zentimetern auf 3 m Linge. Die Rohrstiicke werden mit einem Messer auf die gewiinschte
Lénge gekiirzt und auf sich drehenden Rollen wieder auf die ToleranzmaBe gerichtet. Durch das
Austrocknen und Silizieren verziehen sich die Rohre unter Risiko von Eigenspannungen.



Abb. 3.9: MaBbezeichnungen an den Bauteilen

In Abbildung 3.9 sind die MaBbezeichnungen fur Tabelle 3.2 dargestellt.

Abb. 3.10: 1) SiSiC- Vierkantstab 3,5 mm x 4,5 mm x 50 mm
2) SiSiC- Vierkantrohr 23 mm x 17 mm x 1700 mm
3) SiSiC- Vierkantrohr 23 mm x 17 mm x 1700 mm
4) SiSiC- Vierkantrohr 30 mm x 30 mm x 1700 mm
5) SiSiC- Rundrohr @ 43,5 mm x 30 mm x 1550 mm
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Aus einem 23 mm x 17 mm x 1700 mm Vierkantrohr wurden kleine Biegestdbchen (Abb. 3.10,
Probe 1) mit den folgenden Abmessungen und Oberflachen geschnitten:

________ Zugseite
3,5 mm 4.5 mm 50 mm original 48
3,5 mm 4.5 mm 50 mm poliert 48

Tabelle 3.3:  Abmessungen der Standardproben

Die Lage der Standardproben im Vierkantrohr ist in Abbildung 3.11 dargestellt.

Reihe

[ X X X X X ;] 1-16
L [l | i1 . R Ll I ] 17-32
O L b X T - 1L 65-80
[ X X X e I ] 33-48
R [H | 0 I i - i | ] 49-64
U ki C X 1T e § mas .S ] 81-96

Abb. 3.11:  Lageplan der Standardproben im Bauteil

Die Hilfte der Standardproben besitzt eine original sandgestrahite Oberfliche auf der Zugseite, die
zweite Halfte der Proben ist auf der Zugseite gelappt und poliert. Die anderen Probenoberflichen
sind geléppt und die Kanten angefast.

Zu Testzwecken steht ein Vierkantprofil mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 170 mm mit
oxidierter Oberfliche zu Verfiigung. Die Probe wurde bei 1200°C in einem Gasofen mit
LuftiiberschuB3 oxidiert.
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4. VERSUCHSAUFBAU

Fir die Ermittlung der Festigkeitskennwerte von Keramiken existiert derzeit in Deutschland noch

keine Norm. Neben Zug- /60/ und C-Ringtests /44/ haben sich besonders 4-Punkt-Biegepriifungen

durchgesetzt, die als DIN 51110 (noch in der Entwurfsphase) standardisiert werden sollen. Im 4-
Punkt-Biegetest wird die Probe auf die duBleren Auflager gelegt und die Kraft iiber die inneren

Auflager eingeleitet (Abb. 4.1). Die Spannung &dndert sich linear mit zunehmender Bauteilhéhe (in

x-Richtung) von maximaler Zugspannung an der Seite der duBeren Auflage bis zu maximaler

- Druckspannung an der Seite der inneren Auflager. Entlang der Lingsachse (in y-Richtung) ist sie

zwischen den inneren Auflagern konstant.

< 5 g
Spannungsverteilung
R R zwischen den inneren
I ! e g Auflagern
v Druck
1, L
1y o
. g wx
L
R F2
Biegemomentenverteilung
Abb. 4.1: Biegeinoment und Spannungsverteilung beim 4-Punkt-Biegeversuch

Die Berechnung der Bruchspannungen und die Auswertungsverfahren fiir die verwendeten
Probenquerschnitte sind ausfilhrlich in den Anhingen E und F beschrieben. Fur die
Ermiidungsversuche an Vierkantrohren (23 mm x 17 mm x 400 mm) wurde ein Biegetisch von
Instron unter Beriicksichtigung der Konstruktionsempfehlungen von Pabst /61/ und Hoagland et
al. /62/ uingebaut. Die Bauteilversuche erfolgten an einer nach den gleichen Empfehlungen neu
entwickelten 4-Punkt-Biegemaschine. Beim Durchbiegen der Proben unterliegt der auf der
Zugseite der Probe belastete Bereich einer Dehnung (Abb. 4.2 und 4.3). Damit durch die
resultierende Lingenanderung die Probe nicht mit zusdtzlichen Zugspannungen beaufschlagt wird,
werden Rollenlager empfohlen, die bei Belastung abrollen oder sich mitbewegen (Abb. 4.4, Teil B)
und so die Lingeninderung ausgleichen. UngleichmiBige Belastungen (Abb. 4.5) durch nicht




-38-

exakt planparallele Probenoberflichen bzw. Verkippen der Probe wihrend der Belastung werden
durch eine bewegliche obere Auflageraufhingung verhindert (Abb. 4.4, Teil D). Verdrehte und
verbogene Proben konnen so ebenfalls gepriift werden, da die Auflager und Lager entsprechend
nachgeben (Abb. 4.6, Detail A) und fiir eine gleichméiBige Belastung sorgen. Reibeffekte werden
durch Rollen in den Auflagern minimiert. Je nach Biegetischart wird bei Durchbiegung entweder
das belastete Volumen durch Liangenzunahme (bei Rollenlagerung) groBer (Abb. 4.2) oder bei
konstantem Volumen (feste Probenhalterung z.B. Spannhiilsen auf Gleitlagern) der Lagerabstand
an den Kreuztischen kleiner (Abb. 4.3). Die haufigsten Fehler, die beim 4-Punkt-B1egetest
auftreten, konnen folgendermafBen abgeschitzt werden:

ungleiéhe Biegemomente 91 4 +AM = +Pl 5
g, " 2M
1
Verdrehung 2 2
9 Ly LY o,y
o, 2 6k, {1
Kerbeffekte Ir =1 40,05795
0, 1
Reibung ik O
g, 1
Tabelle 4.1:  Haufige Fehler im 4-Punkt-Biegeversuch nach Pabst /61/
mit: M:  Biegemoment P: Auflagerkraft mit P, =P, =P/2
I: Probenldnge b: Probenbreite
C: halbe Probenhéhe T Reibungsindex
k: Hohe der Verdrehung k = f (b, ¢)

oy

L+2dL

Abb. 4.2: Rollenlagerung im 4-Punkt-Biegeversuch
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Abb. 4.3:

Abb. 4.4:

Abb. 4.5: UngleichmaBige Belastung an einer 4-Punkt-Biegeprobe
(nach Hoagland et al. /62/)
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4.1 4-Punkt-Biegetisch fiir Proben bis S00 mm Liinge

Aus den Komponenten eines fiir metallische Proben konzipierten Instron 3-Punkt-Biegetisches
(Position 1 in Abb. 4.7) wurde ein 4-Punkt-Biegetisch (Abb. 4.6) entwickelt, der den erhohten
Anforderungen einer keramischen Biegepriifung Rechnung trigt. Die beweglich angeordneten
Auflagerrollen (2, 3) drehen sich bei Durchbiegung mit. Eine ungleichmaBige Belastung durch die
Auflager wird durch schwimmende Lagerung der Auflagerrollen gewihrleistet (Detail A). Diese
besteht aus einem Festlager (2) und drei Loslagern (3). Der obere Biegetisch (4) soll zur
Verhinderung von ungleichméBigen Auflagerkriften drehbar angeordnet sein. Er dreht sich um die
Achse (5) und rollt iiber eine Kugel (6) ab. Eine Verdrehung des oberen Auflagertisches in x-
Richtung wird durch eine Schlifzﬁihrung (7, siehe auch Detail A, Abb. 4.6) mit zwei O-Ringen
verhindert. Wichtig ist auch eine parallele Fithrung zwischen den oberen und unteren Auflagern.
Durch die Platte (8) und die Mikrometerschrauben (9) kénnen das Ober- und Unterteil exakt
zueinander positioniert werden. Der Biegetisch war urspriinglich fiir eine Maschine entwickelt
worden, bei der nach der Installation und Justierung Ober- und Unterteil fest zueinander fixiert
waren. Auf dem Spannfeld ist jedoch der servohydraulische Kolben schwimmend gelagert, so daB
eine permanente Verdrehung des Oberteils verhindert werden muB. Wihrend der Versuche

wurden daher die Mikrometerschrauben durch Messingbolzen ersetzt.
< ,

50 mm’ '

Abb. 4.6: 4-Punkt-Biegetisch fiir Proben bis 500 mm Lénge

Durch die Nadel (10) werden das Ober- und Unterteil exakt zueinander zentriert. Durch Skalen
auf dem Ober- und Untertisch sind gleichmaBige Abstinde zwischen den Auflagern gewihrleistet.
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Der Biegetisch ist fiir einen unteren Auflagerabstand von 40 bis 350 mm und einen oberen
zwischen 20 bis 100 mm ausgelegt. Die maximale Lénge der Proben betrigt daher 500 mm und die
Probenbreite 50 mm, wihrend die maximale Hohe von der Einbauhohe (max. 80 cm) der
Priifmaschine abhingt. Die Priifung erfolgt im KraftschluB, d.h. Wechselschwingversuche sind mit
dieser Anordnung nicht moglich. Fiir Wechselbiegeversuche sind die Anordnungen von Nikkild
und Mintyld /63/, MTS /64/ und Fett et al. /65, 66, 67/ geeignet.

X X
y z
(7)\1: J (6) B
@ E = o) (5)

(3) =il —®
(1) (9)
\F} L o ) > .l_l . (1 0) __l: z/

111 II;!II:HHHIIIIHII JRHLH I IIIIIIIIIIIII;IIIEII lllllw \4 -
Detail A:
Schnitt durch ein Auflager:

Abb. 4.7: 4-Punkt-Biegetisch fiir 23 mm x 17 mm x 400 mm Vierkantprofile

Waihrend der Versuche werden die Kraft, der Kolbenweg und die Durchbiegung der Probe durch
induktive Wegaufnehmer (Detail B, Abb. 4.6) an den Positionen der oberen Auflager
aufgezeichnet. Ein weiterer Wegaufnehmer (11) miBt die maximale Durchbiegung in der
Probenmitte. Die MeBwerte wurden auf einem Mehrkanal x-t-Schreiber geplottet. Durch den
automatischen Phasenausgleich werden zeitgleiche Signale auch an der gleichen Stelle des Papiers
gedruckt. So ist leicht zu erkennen, ob sich die Probe ungleichmiBig durchgebogen hat oder nicht.
Bei ungleichméBiger Durchbiegung kann die maximale Durchbiegung mit Hilfe des gleichzeitig auf
einem x-y-Schreiber aufgenommen Kraft-Weg Diagramms nachtriglich korrigiert werden. Dieses
dient zur Bestimmung der maximalen Kraft und Durchbiegung, sowie des E-Moduls und
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eventueller Setzungserscheinungen. Die MeBkurven zeigten eine optimale LastVerteilung auf den
Proben, die durch die sorgfiltige Justierung des Biegetisches erreicht wurde, so daB3 auf eine
Fehlerkorrektur nach Tabelle 4.1 verzichtet werden konnte.

4.2 4-Punkt-Biegetisch fiir Bauteile bis 2000 mm Linge

Auf einem Spannfeld wurde ein Biegetisch fiir Wirmetauscherrohre konstruiert und aufgebaut
(Abb. 4.8 bis 4.10). In diesem Versuchsaufbau konnen Rohre und Vierkantprofile bis zu einem
duBeren Auflagerabstand bis zu 1500 mm und einem maximalen Durchmesser von 50 mm gepriift
werden. Der Biegetisch besitzt einen servohydraulisch gesteuerten 25 kN-Kolben (Instron,
maximaler Weg 100 mm). Da eine Uberpriifung der maximalen Bruchlasten ergab, daB die
maximal zu erwartende Bruchlasten immer unter 10 kN lagen, wurde im Interesse einer besseren
-Auflosung eine 10 kN-KraftmeBdose verwendet. Die Biegemaschine ist so ausgelegt, daB
Wechselschwing- und Rampenversuche bzw. eine Kombination beider Belastungsarten gefahren
werden konnen. Bei sproden Werkstoffen fiihren Lastiiberh6hungen an den Auflagern hiufig zu
unerwiinschten Briichen in den Einspannungen. Bei Auflagerrollen treten an Rundproben an den
Kontaktstellen unerwiinschte Lastiiberh6hungen auf, die bei Uberschreiten der Bruchfestigkeit des
Werkstoffs zum Versagen an diesen Stellen fiihren. Um die Punktlasten an den Auflagen zu
vermeiden, werden Pendelrollenlager mit Kunststoffspannhiilsen verwendet (Abb. 4.9). Tests mit
Metallspannhiilsen zeigten, da8 aufgrund des hohen E-Moduls des Metalls die Lastspitzen nicht
vollstindig abgebaut werden konnen. Hingegen wird die Kerbwirkung im Einspannungsbereich
durch geschlitzte Kunstoffspannhiilsen (Detail A, Abb. 4.9) minimiert, da diese durch den
niedrigen E-Modul des verwendeten Kunststoffes (PVC), kombiniert mit den Léingsschlitzen, eine
gleichmaBige kerbspannungsfreie Lasteinleitung gewihrleisten. Durch verschraubbare Spannhiilsen
werden auch die Auflagerabstinde exakt eingehalten (Abb. 4.8). Die Wirkungsweise dieser Hiilsen
wurde mittels eines Finite-Elemente-Programms (Abb. 4.11 bis 4.12) iberprift und hatte sich
bereits bei den Vorversuchen an einer Umlaufbiegemaschine bewihrt. Fiir die numerische Analyse
wurde die Rohrgeometrie in einen dquivalenten Balken umgerechnet und die Spannungsverteilung
im Balken sowohl unter Verwendung von Kunstoffspannhiilsen zur Krafteinleitung als auch fiir
Stahlspannhiilsen ermittelt. Die von-Mises-Spannung im Balken zeigt sowohl bei der Stahl- als
auch bei der Kunststoffeinspannung eine nahezu gleichméBige Krafteinleitung tiber den gesamten
Einspannbereich. Wiahrend die Kunststoffeinspannung jedoch bei héheren Lasten in Randbereich
der Probe abhebt, liegt eine Stahlmanschette noch auf. Die berechneten Normalspannungen weisen
auf eine nahezu optimale Krafteinleitung fiir Kunststoffspannhiilsen hin- (Abb. 4.11). Die
Stahlspannhiilse hat eine geringere Biegelinie, wodurch unerwiinschte Punktlasten an den
Ubergangsstellen in die Probe eingebracht werden (Abb. 4.12).



Abb. 4.8: 4-Puhkt-Biegetisch fiir Bauteile bis 2000 mm aflge

Bedingt durch den Herstellungsproze3 konnen sich die Rohre bis etwa 6 mm auf 1500 mm
verbiegen oder gar schraubenformig verziehen. Sowohl der Verzug der Rohre als auch die
wihrend der Belastung auftretende Durchbiegung, werden durch Kreuztische (Detail B, Abb. 4.9)
und Pendelrollenlager ausgeglichen. Diese sind geméd den Empfehlungen der Lagerauslegung im
Maschinenbau ausgelegt und bestehen aus 3 Loslagern (Detail L, Abb. 4.8) mit einem Festlager
(Detail F, Abb. 4.8) /68/.

Die Lingenanderung der Probe wihrend der Durchbiegung wird ebenfalls durch die Kreuztische
ausgeglichen (indem sie sich aufeinander zubewegen).
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Rl
50 mm

Abb. 4.9: Inneres Auflager am Rohrbiegetisch

Die unteren Auflager konnen in Intervallen von 100 mm auf Lagerabstande von 1200 mm bis 1500
mm eingestellt werden. Fir alle Bauteilversuche wurde der untere Auflagerabstand 1300 mm
gewihlt, da die Rundrohre eine Lange von 1550 mm besaBen. Bei der gewahiten 1/3-Biegung
betrdgt der innere Auflagerabstand daher 433 mm. Der obere Biegetisch ist drehbar mit einer
Kegelrollenlagerung ausgelegt, um bei minimalem Spiel eine gleichmédBige Belastung zu
gewihrleisten. Der Kolben, an dem der obere Biegetisch hingt, ist durch vier seitlich
angeschraubte U-Profile (vgl. Abb. 4.8) gegen Verdrehen gesichert. Beim Aufbau ist auf eine
exakte Zentrierung von Ober- und Untertisch zu achten, da sonst eine ungleichméBige Belastung
aufgrund von Symmetriefehlern auftritt. Zur Messung der Durchbiegung der Probe wihrend des
Versuches sind drei Wegaufnehmer jeweils an den Positionen der inneren Auflager und in der
Probemitte an der Unterseite der Proben angebracht. Fiir die geplanten Experimente sind
Rampenversuche vorgesehen. Durch die optimierte Lasteinleitung kann eine Fehlerkorrektur nach
Tabelle 4.1 entfallen.
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Pendelrollenlager
KraftmeRdose

SiSiC-Rohr
AN

Wi,
Y

!eg;t'ﬁerémer

Kreuztisch | Spannfeld

Biegemomentenveriauf

Abb. 4.10: Skizze vom 4-Punkt-Biegetisch fiir Bauteile von 1400 mm bis 2000 mm Linge
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5. VERSUCHE ZUR UBERPRUFUNG DER UBERTRAGBARKEIT VON
- FESTIGKEITSKENNWERTEN VON PRUFKORPERN AUF BAUTEILE

Mit der Untersuchung der dynamischen 4-Punkt-Biegefestigkeit an verschiedenen Bauteil- und
Probengeometrien soll unter Nutzung der Weibullstatistik iiberpriift werden, ob es moglich ist,
Festigkeitskennwerte von kleineren Priifkérpern auf groere Bauteile zu iibertragen.

.

5.1 Parameterauslegung der dynamischen Versuche an Bauteilen und Standardproben

An den zur Verfugung stehenden Proben (vgl. Kap. 3.3) wurden ziigige Rampenversuche zur
Bestimmung der Festigkeitskennwerte durchgefithrt. Die Rampengeschwindigkeit soll, um
Umwelt- und Ermiidungseinfliisse auszuschlieBen, so grof3 wie moglich sein. Aufgrund der hohen
Masse (etwa 200 kg) des Biegetischoberteils fiir Bauteile bis 2000 mm Linge wurde die
Rampengeschwindigkeit 1; fur die 4-Punkt-Biegepriifung an den Bauteilen (Abb. 3.10, Proben 2
bis 5) auf 5,4 MPa/s begrenzt. Alle Bauteile werden bei dieser Belastungsgeschwindigkeit in 1/3-
Biegung getestet. Nur die Standardproben (Tabelle 3.3) werden auf einem Biegetisch (Abb. 4.4) in
1/4 Biegung mit einer konstanten Querhauptgeschwindigkeit von 0,05 mm/min gefahren. Aus
diesen Vorgabén ergeben sich folgende Auflagerabstinde:

35 23 x17 x 400 80 240 10720 14214
18 23 x17x'1700 433 1300 -58022 76935
20 30x30x 1700 433 1300 82876 262095
20 43,5x 30 x 1550 433 1300 100339 331121
96 4,5x3,5x50 20 40 320 : 315

Tabelle 5.1:  Anzahl, Auflagerabsténde und belastete Oberflichen und
Volumina der Proben

Tabelle 5.1 zeigt die Auflagerabstinde sowie die zwischen den inneren Auflagern belasteten -
Volumina und Oberflichen der gepriiften Proben. Die GroBe der belasteten Zone zwischen den
inneren Auflagern der einzelnen Proben ist stark unterschiedlich. So betrigt das belastete Volumen
des Rundrohres der Dimensionen 43,5 mm x 30 mm x 1550 mm etwa das 500-fache und die
Oberfliche zwischen den inneren Auflagern etwa das 150-fache der entsprechenden Parameter der
Standardproben. Die Standardproben sind die einzigen Probenformen aus Vollmaterial. Daher ist
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das Verhiltnis von Volumen zu Oberfliche zwischen den inneren Auflagen bei den
Standardproben grofer als bei den anderen Proben und Bauteilen.

5.2 Dynamische Versuche an Bauteilen und Standardproben

Bei allen dynamischen Versuchen wurden die Kolbenkraft F als Funktion der Zeit registriert.
Weiterhin wurden die Durchbiegungen f in der Mitte der Probe sowie an den beiden inneren
Auflagern gemessen. Die exakt gleichmiBige Durchbiegung an den beiden Auflagern bestitigt die
sorgfaltige  Einstellung der Biegetische. Das Kraft-Weg-Diagramm  ist  durch
Setzungserscheinungen erst nach Durchlaufen eines Anlaufbereiches linear. Der lineare Bereich
geht von 25% bis 75% der maximalen Bruchspannungen. Der E-Modul wurde fiir jede Probe aus
den in diesem Bereich gemessenen Spannungen und Durchbiegungen berechnet und arithmetisch
gemittelt (Tab. 5.3). Aus den Einzelergebnissen (A.1, A.3 bis A7, Anhang A) lassen sich die
arithmetische Mittelwerte, Standardabweichungen sowie die Extremwerte folgender GroBen
bestimmen:

Proben- Bruch- | Bruchspan-| mittlere mittlere mittlere  mittlerer

dimensionen Spannung nungs- . max. max. max. max.
in mm (arithmet. spann- Bruchkraft | Durchbiegung Dehnung E-Modul
Mittclwert) | weite inN inmm | inmm/m | inGPa
inMPa | inMPa F Y s € E

23x17x400 | 130 £1995| 73..160 | 4820 + 739 | 0,242 + 0,036 | 0,47 + 0,07 | 293 £ 16,7

23x17x1700 | 109 + 1565 66..126 | 851 + 110 | 6,09 + 0,923 | 0,40 £ 0,06 | 299 + 12,2

30x30x1700 | 85 + 14,31 | 58..108 | 1589 + 286 | 3,33 +0,645 | 0,28 + 0,05 | 304 + 26,4

43,5x30x1550 | 122 + 22,37 | 71..152 | 3552 + 653 | 3,44 £ 0,613 | 0,42 £ 0,07 | 305 + 13,7

45x3,5x50 |150 +16,62| 110..187 | 276 + 31 | 0,026 £+ 0,0027 | 0,49 + 0,05 | 329 + 13,08
sandgestrahit

45x3,5x50 |280 + 30,10 | 215.. 342 514 + 55 0,0421 + 0,77 £ 0,07 | 378 £ 6,16
poliert 0,0038

Tabelle 5.2:  Ermittelte Werte aus den Ubertragungsversuchen
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Bis auf die Rundrohrgeometrie zeigen alle Proben mit zunehmender GroBe einen deutlichen
Festigkeitsabfall, wie nach den Bauteilversuchen von Boder und Heider zu erwarten ist (z.B. Abb.
5.17). Das Rundrohr besitzt zwar zwischen den inneren Auflagern das grofite Volumen und die
groBte Oberfliche, wegen seiner Krimmung ist jedoch der maximal belastete Bereich auf der
Zugseite des Rohres kleiner als bei den Vierkantrohren (sieche Anhang F). Der unterschiedlichen
Spannungsverteilung im Bereich zwischen den inneren Auflagern wird durch - das
Spannungsintegral Rechnung getragen (Gleichung F.12 fiir volumenbedingtes Versagen und
Gleichung F.34 fir oberflichenbedingtes Versagen; Anhang F). Daher sind die im Vergleich zu
den Vierkantrohren hoheren gemessenen Bruchfestigkeiten fir Rundrohre ebenfalls in
Ubereinstimmung mit der Weibulltheorie gebracht, da fir die Volumenabhingigkeit der
Bruchfestigkeit nicht der gesamte  Bereich zwischen den inneren Auflagern, sondern die
Spannungsintegrale iiber das Volumen und tber die Oberfliche im belasteten Bereich maBgeblich
sind.

Die Unterschiede in den Durchbiegungen und Dehnungen sind durch die stark differierenden
Widerstands- und Trigheitsmomente der unterschiedlichen Proben- und Bauteilgeometrien
bedingt. Die Bauteile zueinander (Abb. 3.10, Proben 2-5) zeigen eine geringe Streuung des
mittleren E-Moduls. Bei den Standardproben, speziell bei der polierten Probenserie, wurden
hohere E-Werte gemessen als bei den Bauteilen. Der Unterschied zwischen den sandgestrahlten
und polierten Standardproben betrigt 15%. Wie durch keramographische Untersuchungen
bestitigt wurde, kann die Oberfliche der sandgestrahlten Proben bis zur maximalen KorngréBe
von 150 pm geschadigt sein (Kapitel 3). Mit Hilfe der Gleichung fiir die Durchbiegung soll
tiberpriift werden, ob die scheinbare Reduzierung des E-Moduls bei den sandgestrahiten Proben
auf eine anriBbedingte Schidigung der Zugseite zuriickzufithren ist. In diesem Fall ist die
nichttragende Schiadigungszone von der realen Bauteilhohe abzuziehen.

Lost man die allgemeine Gleichung fir die Durchbiegung fiir einen 4-Punkt-Biegeversuch nach
dem Tragheitsmoment auf, bildet die Gleichung fiir die Durchbiegung fir die arithmetischen
Mittelwerte beider Probensorten und dividiert sie durcheinander, erhilt man fiir das Verhiltnis der
Trigheitsmomente:

Dt Fotien "Evuntgmumtt *Frsatgesmtns __ 1544 N -329MPa -0,49mm

F 827N -378MPa -0,77mm

_ =1,034 (5.2)
sagdgestrahlt : Epolien ‘. fpolien

Ismdgesmhh

Die Hohe geht im Trigheitsmoment fiir Rechteckkorper in der dritten Potenz ein, so daB3 die reale
Hohenreduzierung nur 3/1,034 =1,008 = 0,8 % betrigt. Bezogen auf die Probenhéhe von 3,5 mm
der polierten Standardproben ergibt sich fiir die sandgestrahiten Proben eine mittlere Probenhohe
von 3,47 mm. Somit wiirde die mittlere Schadigungszone 30 pm betragen. Betrachtet man die
Abbildungen 3.5, 3.6 und 5.19, so erscheint dic Annahme realistisch zu sein. Die Reduzierung des _
gemessenen E-Moduls kénnte durch eine Schidigungszone verursacht werden.
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Zu Testzwecken stand ein Vierkantprofil der Dimension 23 mm x 17 mm 1700 mm mit einer nach
dem Sandstrahlen oxidierten Oberfliche zu Verfiigung. An diesem Profil wurde ein dynamischer 4-
Punkt-Biegetest mit den gleichen Lagerabstinden und Belastungsgeschwindigkeit der
entsprechenden nicht oxidierten Variante durchgefiihrt. Die Bruchfestigkeit dieses Vierkantprofils
betrug 193 MPa, ein Wert der iiber 50% iiber dem Maximalwert des unoxidierten Bauteils gleicher
Abmessungen liegt. Dieses Bauteil brach in tiber 150 Teile wobei etwa 100 Teile noch grofer als 1
mm waren. Die Ursache der Festigkeitssteigerung liegt, wie bereits in Kapitel 3 beschrieben, in der
sehr guten Haftung des SiO, auf der SiSiC-Oberflache. So werden bereits beschidigte Bereiche
(z.B. durch Sandstrahlen) miteinander verbunden und somit die Bruchfestigkeit erhoht. Der Effekt
ist eher mit einer "Verklebung" vergleichbar als mit einer Ausheilung, bei der ein Zuwachsen von
Rissen erwahnt wurde.

Auswertung der dynamischen Rampenversuche:

Die Auswertung der MeBergebnisse erfolgt nach den statistischen GesetzmiBigkeiten nach
Weibull unter Berticksichtigung des Entwurfs der DIN-Norm 51100 (siche Anhang E).

Die Daten wurden sowohl nach der Linearen Regression als auch nach der Maximum Likelihood
Methode ausgewertet. Mit Hilfe unterschiedlicher Auswertungsmethoden (siche Anhang E)
wurden folgende Werte bestimmt:

23 x 17 x 400 8,5 8,2 138 6,6 139

23 %17 % 1700 9.8 9,0 116 7.2 7
30 x 30 x 1700 6,9 6,4 104 6,4 105
43,5 x 30 x 1550 7.2 6,7 131 5.3 132
3,5x4,5x 50 sandg. | 10,4 10,1 157 © 10,9 157
3,5x4,5x 50 poliert | 10,1 9,8 294 11,3 292

Tabelle 5.3: Ergebnisse der Weibullauswertung fur alle Probengeometrien nach
unterschiedlichen Verfahren

Die Abbildungen 5.1 bis 5.6 zeigen die entsprechenden Weibulldiagramme zu der Auswertung
nach Tabelle 5.3. Fir die Bauteile (= 400 mm Linge) wurden Weibullmoduli bei allen
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Auswertungsmethoden (Tabelle 5.4) bis unterhalb m = 10 berechnet. Die kleinen Standardproben
besitzen Werte iiber m = 10.

23 x 17 x 400 138 240 400
23x17x1700 116 224 . 349
30x30x 1700 104 345 564

43,5x30x 1550 131 278 487
3,5 x 4,5 x 50 sandg. 157 219 234
3,5 x 4,5 x 50 poliert 294 416 446

Tabelle 5.4: Normierungsfaktor bezogen auf ein Volumen von 1mm? bzw. eine Oberfliche von
Imm? und der 63,2% Medianwert (bestimmt aus den MeBreihen)

Wie in Tabelle 5.4 zu erkennen, zeigen die auf 1mm? bzw. 1mm?® normierten ¢j-Werte starke
Unterschiede. Diese auf die Oberfliche bzw. Volumen normierten Faktoren bilden zusammen mit
dem Weibullmodul m die Materialkonstanten der Weibullverteilung. In isotropen Werkstoffen sind
die Werte unabhingig von der Oberfliche als auch Volumen vergleichbar. Die Ergebnisse der
MeBreihen zeigen in den genannten Materialkonstanten starke Unterschiede die im wesentlichen
auf anisotropes Material und Eigenspannungen zuriickgefiihrt werden konnen.

Eine genauere Abschitzung kann erst nach Bestimmung der Vertrauensbereiche fur die
Mittelwerte gegeben werden. Nach der DIN 51110 wird eine Abschitzung nach Maximum
Likelihood beziiglich des 95% Vertrauensbereich empfohlen. So erhdlt man folgende
Intervallbereiche fiir den Weibullmodul und den Normierungsfaktor:
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Probendimensionen Weibullmodul m | Normierungsfaktor o,

in mm unterer oberer | unterer oberer

Wert Wert Wert Wert
23 x 17 x400 49 7,7 132 146
23x17x 1700 4,7 8,9 109 125
30x30x 1700 4,6 8,5 86 97
43,5 x30x 1550 3,5 6,5 121 143
3,5x 4,5 x 50 sandg. 8,5 12,2 153 160
3,5 x 4,5 x 50 poliert 8,9 13,1 285 . 299

Tabelle 5.5:  95%-Vertrauensbereich des Weibullmoduls m und des Normierungsfaktors o
nach der Maximum-Likelihood-Methode fiir den dynamischen Versuch

Anhand der Tabelle 5.5 ist zu erkennen, daB sich die Vertrauensbereiche der Weibullmoduli fiir die
Bauteile (= 400 mm Linge) uberschneiden. Ein gleicher Bruchmodus ist somit wahrscheinlich.
Der 95 % Vertrauensbereich der sandgestrahlten und polierten Standardproben liegt oberhalb
dessen der Bauteile. Die unterschiedlichen Weibullmoduli lassen vermuten, daB unterschiedliche
Bruchmodi bei den Bauteilen und den Standardproben vorliegen. Es konnte eine unterschiedliche
Fehlerpopulation vorliegen, die durch eine fraktographische Untersuchung erhirtet werden muf3.
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Abb. 5.1: Weibullplot der Ergebnisse des dynamischen Versuches an Proben mit der
Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm-
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Abb. 5.2: Weibullplot der Ergebnisse des dynamischen Versuches an Proben mit der
Dimension 23 mm x 17 mm x 1700 mm
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5.3 Ubertragungsfunktion fiir Festigkeitskennwerte

Aus den Ergebnissen des Kapitels 5.1 konnen neben den Parametern eines Weibullplots auch die
einzelnen Festigkeitskennwerte zwischen verschiedenen Proben bzw. Bauteilgeometrien verglichen
werden. In Anhang F ist ausfiihrlich die Herleitung einer Ubertragungsfunktion fiir
Festigkeitskennwerte hergeleitet. Es wird zwischen oberflichen- und volumenfehlerbedingtem
Versagen unterschieden. Durch die unterschiedlichen Spannungsverteilung ist im Zugversuch
verstarkt mit volumenfehlerbedingtem und im Biegeversuch mit oberflichenbedingtem Versagen
zu rechnen. Da im vorliegenden Fall, die bruchauslosende Stelle durch die Vielzahl der
Bruchstiicke nicht immer lokalisiert werden kann, werden beide Wege beschritten, um zu
uberpriifen, welche Versagenssorte vorliegt und welche Methode geeignet  ist,
Festigkeitskennwerte zu iibertragen. Mit der Multiplikation eines geeigneten Ubertragungsfaktors
T (Gl. 53) werden die Lage der Weibullkurve und deren charakteristischen Werte wie
Weibullmodul, Normierungsfaktor und das arithmetische Mittel der Bruchfestigkeit eines
Versuchsprobensatzes so verandert, daB damit das Bruchverhalten eines anderen Bauteils
beschrieben werden kann.

Im Sinne einer oOkonomischen Versuchsfilhrung wire es daher wiinschenswert als
Versuchsprobensatz kleine Normproben zu verwenden.

Im Rahmen dieser Arbeit werden sowohl die sandgestrahlte Standardprobe als auch das kleine
Vierkantprofil mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm als Ausgangsproben fiir die
Ermittlung von Bauteilfestigkeitskennwerten verwendet.

Die gesuchte Bauteilspannung ergibt sich aus:
O Baureil =T 4 Priifkérper (53)

mit T als Ubertragungsfaktor, der sich fiir ein volumenbedingtes aus Gleichung F13 bzw. fiir ein
oberflichenbedingtes Versagen aus Gleichung F37 ergibt. '
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Nach Anhang F ergeben sich folgende Losungen fiir den Ubertragungsfaktor T, wenn die Werte
aus Tabelle F.1 in die entsprechenden Gleichungen (Gl. 5.3, F.11 und F.33) fir den
Ubertragungsfaktor eingesetzt werden:

23 x 17 x 400 1,00 1,00 0,89 0,63

23 x 17 x 1700 0,82 0,82 0,76 0,54
30x30x 1700 0,66 074 064 0,50
43,5 x30,2 x 1550 0,92 0,95 0,84 0,60
3,5x4,5 x 50 sand. 1,15 1,71 1,00 1,00
3,5 x 4,5 x 50 poliert 1,15 A 1,71 1,00 1,00

Tabelle 5.5:  Ergebnisse der Ubertragungsfaktoren T jeweils auf Basis des Vierkantprofiles mit
der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm und der sandgestrahlten Standardprobe in Prozent

Multipliziert man nun die einzelnen gemessenen Bruchfestigkeiten der Probengeometrien
- (Vierkantprofil mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm bzw. die sandgestrahite
Standardprobe) mit den Ubertragungsfaktoren erhilt man Erwartuhgswerte der Festigkeiten fur
die verschiedenen Bauteilgeometrien. So ist es moglich, Weibullkurven fiir ein volumen- bzw.
oberflichenfehlerbedingtes Versagen auf Basis einer Ausgangsgeometrie zu erstellen. Die bereits
bestimmten Weibullmoduli aus den MeBreihen zeigen fiir Bauteile = 400 mm Liange nahezu
gleiche Weibullmoduli, wihrend fiir die kleinen sandgestrahiten und polierten Standardproben
hohere Werte gemessen wurden. Es wurden zunichst die berechneten Weibullkurven auf Basis der
Ergebnisse mit den sandgestrahiten Standardproben erstellt. Es zeigte sich doch sehr bald, daB mit
Hilfe dieser Probengeometrie keine hinreichend genaue Ubereinstimmung von gemessenen und
berechneten Weibullkurven getroffen werden konnte (Abb. 5.7).

Abbildung 5.7 zeigt die gesamten Ergebnisse der Biegepriiffungen im Weibullplot. Wihrend die
Steigungen der Ausgleichsgeraden der Bauteile = 400 mm Liange nahezu gleich sind, weichen die
Werte der sandgestrahlten und polierten Standardprobe deutlich von den Bauteilen ab. Die
unterschiedlichen Weibullmoduli (siehe auch Tab. 5.4) fiir Bauteile und Standardproben weisen
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auf eine differierende Fehlerpopulation und somit auf unterschiedliche Versagensmechanismen hin,
die in Kapitel 5.3 fraktographisch niher untersucht werden.
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Abb. 5.7: Ubersicht der Ergebnisse aus den dynamischen 4-Punkt-Biegeversuchen mit
Regressionsgeraden
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Abb. 5.8:  Vergleich der berechneten (volumen- und oberflichenfehlerbedingtes Versagen) und
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1700 mm. Die berechneten Kurven wurden auf Basis der Vierkantprobe mit der
Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm ermittelt.
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Abb. 5.9:  Vergleich der berechneten (volumen- und oberflichenfehlerbedingtes Versagen) und
gemessenen Weibullkurven mit dem Vierkantprofil der Dimension 30 mm x 30 mm x
1700 mm. Die berechneten Kurven wurden auf Basis der Vierkantprobe mit der
Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm ermittelt.
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Abb. 5.12:  Vergleich der berechneten (volumen- und oberflichenfehlerbedingtes Versagen) und
gemessenen Weibullkurven mit der polierten Standardprobe. Die berechneten Kurven
wurden auf Basis der Vierkantprobe mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm
ermittelt.

Zur Vergleichbarkeit der Festigkeitskennwerte von den berechneten und gemessenen
Weibullkurven miissen jedoch die Weibullmoduli in gleichen Intervallbereichen liegen. Aus diesem
Grunde wurde aus der Ausgangsgeometrie fiir die Ubertragbarkeit von Festigkeitskennwerten das
kleine Vierkantprofil mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm gewihlt. Die nachfolgenden |
Weibullplots zeigen jeweils einen Vergleich von gemessenen und berechneten Weibullkurven:

Die Abbildungen 5.8 bis 5.10 zeigen, daB die Bruchfestigkeitskennwerte an den Bauteilen mit
einer Lange = 400 mm sehr gut mit Hilfe mit der Methode des oberflichenfehlerbedingtem
Versagen bestimmt werden konnen.

Bei der Bewertung des Vierkantprofils mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 1700 mm (Abbildung
5.8) ist noch eine Besonderheit zu erkennen. Der Ubertragungsfaktor T basierend auf dem Profil
gleichen Querschnitts mit 400 mm Linge ist sowohl fiir oberflichen- als auch fiir
volumenfehlerbedingtes Versagen gleich. Sofern sich Prifkérper und Bauteil nur in der Linge
unterscheiden, ist der Ubertragungsfaktor nur von den beiden Lingen und dem Weibullmodul
abhingig. Wird der Prﬁﬂ(brpef so ausgewdhlt, daB er nur eine andere Linge jedoch den gleichen
Querschnitt besitzt, kann eine neue Weibullkurve ermittelt werden, die unabhiingig von
Versagensgrunden ist. Dies ist ein besonderer Vorteil bei Bauteilen, wie in diesen Testreihen, wo -



-62 -

sich die bruchauslosenden Ursachen aufgrund der vielen Bruchpartikel nicht immer lokalisieren-
lassen.

Die Festigkeitskennwerte der Standardproben (Abb. 5.11 bis 5.12) lassen sich nicht mit dieser
Ubertragungsfunktion ermitteln. Der Verlauf der Weibullkurve der sandgestrahlten Standardprobe
in der Nihe des volumenfehlerbedingten Versagens erscheint eher zufillig. Eine Ubertragbarkeit
der Festigkeitskennwerte zur polierten Probe ist in keinem Fall gegeben. '

In weiteren umfangreichen Berechnungen wurde mit Hilfe der Ubertragungsfunktion - fiir
oberflichenbedingtes Versagen die Giiltigkeit dieser GesetzméBigkeit fiir Bauteile mit einer Linge
= 400 mm bestitigt. Beliebig konnten die Festigkeitskennwerte und Weibullkurven von einer
Dimension auf eine andere projiziert werden. Die Ubertragbarkeit zu den sandgestrahlten und
polierten Standardproben konnte weder mit oberflichen- bzw. volumenfehlerbedingtem Versagen
reproduzierbar nachgewiesen werden. Es wurden nur zufilligerweise Ubereinstimmungen wie zum
Beispiel in Abbildung 5.11 beobachtet, die jedoch nicht physikalisch begriindbar sind.

Zusammenfassend 148t sich festhalten, daB eine Ubertragung der Festigkeitskennwerte von dem
Vierkantprofil mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm mit Hilfe der Ubertragungsfunktion
fiir oberflichenfehlerbedingtes Versagen moglich ist. Eine Ubertragung der Festigkeitskennwerte
von den sandgestrahlten bzw. polierten Standardproben auf die Bauteile ist nicht gegeben.

5.4  Fraktographie der Bruchfliichen

Die fraktographische Untersuchung von groBeren SiSiC-Werkstiicken gestaltet sich schwierig.
Waihrend Kleinproben, wie die Standardproben 3,5 mm x 4,5 mm x 50 mm, im 4-Punkt-
Biegeversuch noch in zihlbare Stiicke brechen, konnen Bauteile in mehr als 100 Teile zerfallen.
Dort ist die Suche nach bruchauslosenden Fehistellen nur in Ausnahmefillen moglich. In
Anbetracht dieser Bruchstiickzahlen mufite die generelle Ermittlung der bruchauslosenden Stellen
stark eingeschrinkt werden. Einen Hinweis auf eventuelle Bruchursachen erlaubt die Auftragung
der Anzah! der Bruchstiicke als Funktion der gemessenen Bruchfestigkeiten (Abb. 5.13).

In Abbildung 5.13 werden nur Bruchstiicken gezihlt, die groBer als 1 mm sind. Das Ergebnis
erlaubt daher nur eine qualitative Aussage. Mit der Bruchspannung steigt die Bruchstiickanzahl. In
der Weibullstatistik wird dhnlich zur Bestimmung der Normalverteilung davon ausgegangen, daf3
eine pro Volumen (bei volumenfehlerbedingtem Versagen) bzw. Oberfliche (bei
oberflachenfehlerbedingtem Versagen) definierte Verteilung von Fehistellen vorliegt, d.h. es sind
z.B. pro Volumen prozentual weniger grof3ere als kleinere bruchauslésende Stellen vorhanden.
Zum Versagen fiihrt jedoch stets der grofite in der maximal belasteten Zone befindliche Fehler.
Aus diesem Grunde besitzen kleinere Proben auch eine héhere Bruchfestigkeit als grofle Bauteile
(vgl. Abb. 5.14). | | (
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Abb. 5.13:  Anzahl der Bruchstiicke (> 1 mm &) als Funktion der Bruchspannung
im Rampenversuch fiir die Vierkantrohre 30 mm x 30 mm x 1700 mm
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Abb. 5.14:  Zusammenhang Bruchfestigkeit als Funktion des belasteten Volumens
' nach der Weibulltheorie

Demnach bedeutet ein kleinerer Fehler auch eine hohere Bruchfestigkeit. Wenn die Anzahl der
Bruchstiicke mit der Anzahl der Fehistellen im Bauteil korreliert, beschreibt Abbildung 5.13
qualitativ die Gr6Be und Anzahl der bruchauslosenden Stellen.

Anhand der Bruchflichen und -verlaufe war kein Unterschied zwischen verschiedenen
ProbengroBen festzustellen. Folgende RiBverldufe wurden, wie in Abbildung 5.15 dargestellt,
beobachtet. Der einfache Bruchverlauf (Abb. 5.15, a) wird bei Probenbriichen beobachtet, bei
denen zunichst ein glatter Bruch ohne Anderung der Bruchebenen stattfindet. Im Schliffbild ist zu
erkennen, daB3 der Rif} sowohl inter- als auch transkristallin verlduft (Abb. 5.18). Dieser RiBBverlauf
deckt sich mit den Ergebnissen von Brugger /34, 35/. Bevorzugt wird dieses Verhalten bei.
scharfen Anrissen (Abb. 5.19, links oben) quer zur Belastungsrichtung sowie bei groBeren
Fehlstellen (Poren und Siliciumeinschliisse) lokalisiert.
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Abb. 5.15:  Typische Bruchrifiverlaufe an Vierkantproben im 4-Punkt-Biegeversuch:
a) einfacher Verlauf
b) einfache Verzweigung
c) Mehrfachverzweigungen (nach I. Tzartzas /19/)

Abbildung 5.16 zeigt einen 4 mm groBen SiliciumeinschluB an der Kante eines Vierkantrohres.
Diese Einschliisse entstehen durch "Drachenzihne", die wihrend des Silizierungsprozesses mit
freiem Silicium aufgefiillt werden. Die Ursache liegt in einer zu hohen Extrudiergeschwindigkeit.
Bei hohem MaterialfluB kann die Extrudiermasse durch hohere Reibung in den Ecken des
Mundstiickes nicht schnell genug folgen, was zu zahnartigem EinreiBen (sogenannte
"Drachenzihne") der Profilkanten fiihrt. Eine weitere Fehlerquelle bilden Poren wie in Abbildung
5.17, die durch angetrocknete SiC-Partikel im MischprozeB hervorgerufen werden. Auf der
Druckseite der Biegeprobe bildet sich eine typische Drucklippe (Abb. 5.15, a) aus, die bei
Vierkantrohren aufgrund der hohlraumbedingten Querschnittsanderungen noch verstirkt wird. Bei
kleineren Defekten, zB. Poren und Si-Einschliissen von etwa 10 um bis 1 mm, traten
Mehrfachbriiche und -verzweigungen (Abb. 5.15, b, c) auf. Ob eine Ablenkung aus der Riiebene
oder eine Verzweigung erfolgt, hingt von der Lage der SiC-Komer zum auftreffenden Rif im
Verbund, der Kornoberfliche sowie vom Vorschadigungsgrad der Kémer ab. Im hexagonalen
Aufbau des SiC-Kristalls gibt es bevorzugte RiBverldufe. Trifft ein Rif gerade auf eine
Vorzugsebene, bricht der Kristall glatt durch, bei Aufireffen in kleinen Winkeln zur Vorzugsebene
des SiC-Kiristalles erfolgt durch den glatten Bruch eine Ablenkung des Risses (Abb. 5.18). Bei
nahezu senkrechtem Aufireffen des Risses zur Vorzugsrichtung, oder wenn der Rif im flachen
Winkel auf die Kornoberfliche zulduft, wird der Rif entlang der Korngrenzen abgelenkt. Ist der
Energieaufwand zum Durchbruch und zur Ablenkung gleich, kann auch eine Verzweigung
auftreten. Ebenso werden bei vorgeschidigten Kornern Verzweigungen beobachtet (Abb. 5.19). In
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vielen Fallen konnte jedoch keine eindeutige Aussage iiber die bruchauslosenden Stellen getroffen

werden.

4 mm

Abb. 5.16:

2 mm

Abb. 5.17: GroBe Pore im Vierkantrohr 23 mm x 17 mm x 400 mm
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Die Proben brechen nicht nur in wenige groBere Teile, sondern auch in viele Kleinstpartikel.
Haufig wird so die bruchauslosende Stelle mit ausgebrochen. Im Rahmen der Charakterisierung
des Werkstoffs (Kapitel 3.2) wurde festgestellt, daB Sandstrahlen die Proben vorschadigt. Auch
durch den Prallmahlproze vorgeschidigte Korner wurden beobachtet. Nach dem Versuch ist
durch die vielen Ausbriiche nicht zu erkennen, ob eine Probe aufgrund dieser Vorschadigung
gebrochen ist. Die vielen Kleinstpartikel lassen zwar einen solchen Schaden vermuten, nicht
erkennbar war, ob eine solche Vorschidigung vorlag oder nicht. In Abbildung 5.19 ist eine
sandgestrahite Oberfliche zu sehen. Einige Partikel sind bereits abgelost, auch ein senkrechter Rif3
ist zu sehen. Beide Fehlerarten konnen bruchauslésend wirken. An grofen Bauteilen kénnen
wihrend der Bruchflichenanalyse solche bruchauslosenden Stellen nicht lokalisiert werden.
Willmann untersuchte SiSiC- Proben und -Bauteile rontgenographisch und stellte fest, daf3
ausgedehnte punkt- oder flichenformige Fehler, wie nicht infiltrierte Bereiche, gut und lokale
Fehler, schwer zu bestimmen sind /69/. Durch das freie Silicium und gebrochene SiC-Koérner sind
die bruchauslosenden Stellen auf SiSiC-Bruchflichen nur bedingt im Raster-Elektronen-
Mikroskop (REM) lokalisierbar. Die besten Resultate wurden mit lichtmikroskopischen
Untersuchungen der Bruchfliachen erzielt.

100um

Abb. 5.18:  Typischer RiBverlauf in SiSiC-Probe
(hier Vierkantrohr 30 mm x 30 mm x 1700 mm)
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60 pm
Abb. 5.19: Sandgestrahlte Oberfliche einer Standardprobe

200 pm

Abb. 5.20:  Gebrochenes Korn in der Bruchfliche eines Vierkantprofils mit der Dimension
30 mm x 30 mm x 1700 mm
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Abbildung 5.20 zeigt ein gebrochenes SiC-Korn im sonst intakten SiSiC-Verbund. Es kann sich
aber auch um zwei nahe beieinander liegende SiC-Komer handeln, die nicht vollstindig
durchsiliziert wurden. Die Vermutung liegt nahe, daB dieser Fehler schon vor dem Bruch
vorhanden war. Eine Kontrolle der RiBverldufe ergab, da8 auch nach RiBverzweigungen die Risse
nicht abgestoppt werden, sondern stets bis zur Oberfliche durchlaufen. In allen Versuchsreihen
wurde kein RiBstop zwischen den inneren Auflagern beobachtet. In zwei Fillen war der Rif in den
Bereich der Kunststoffeinspannung gelaufen und durch dort vorherrschende Druckspannungen
zum Stillstand gekommen. Im unpolierten Zustand konnte lichtmikroskopisch ein Rif3stop in einer
kleinen Pore festgestellt werden. Beim Polieren lief der RiB bis zum erneuten Probenbruch weiter.
Es wird nicht ausgeschlossen, daB8 die wihrend des Versuchs aufgebrachte elastische Energie in
Verbindung mit Eigenspannungen beim Bruch eine Schockwelle auslost, die an anderen Stellen im
Bauteil, an denen die lokale Bruchspannung bereits annihernd erreicht wurde, zu
Mehrfachbriichen fiihrt. Die SiSiC-Rohre werden als Griinlinge im Herstellungsproze8 mit einem
Messer auf Linge geschnitten. An einer Probe war ein weiterer Anschnitt auBBerhalb der duBeren
Auflager, d.h. in der unbelasteten Zone, beobachtet worden. Wihrend des Bruchvorgangs in der
maximal belasteten Zone platzte auch dieser Bereich ab. Diese Beobachtung bestitigt die
Annahme der Ausbreitung einer Schockwelle. Eine Messung dieser Wellen wurde nicht
durchgefiihrt.

Die Vierkantprofile sind in den Fillen, bei denen eine Bruchursache gefunden werden konnte,
haufig durch Poren und Siliciumeinschliissen in den Ecken (Abb. 5.16 und 5.17) gebrochen. Bei
Robhren tritt diese Fehlertyp aufgrund der gleichméBigen Wandstarke nicht auf. An Rohren wurden
kleine Poren ( Detail P, Abb. 5.21) und Schiden durch Sandstrahlen als Bruchursache bestimmt.
Weiterhin sind im MahlprozeB angebrochene SiC-Komer, sowie nahe beieinander nicht
durchsilizierte SiC-Kémer als Fehlstellen zu vermuten, die, wie bereits erwihnt, in der Bruchfliche
wegen der vielen Kleinstpartikel nicht beobachtet werden kénnen. In Abbildung 5.21 ist um die
Pore ein Bruchspiel mit angrenzender Hackle-Zone zu erkennen. Als groBter Fehler an einem
Rundrohr wurde eine durchsilizierte Pore (Abb. 5.22) lokalisiert. Jedoch wirkte sie nicht
bruchauslosend, da sie nicht in dem schmalen Bereich der maximalen Zugspannung gelegen war.

Jede Probe wurde vor dem Test von auBlen auf sichtbare Oberflichenfehler untersucht, an den
entsprechenden Stellen markiert und dokumentiert. Nach dem Bruch wurde analysiert, ob es eine
Korrelation zwischen den beobachteten Fehlern und der Bruchstelle besteht. In keinem Fall sind
die Proben an den markierten Stellen gebrochen. Die von auBen sichtbaren Riefen und Poren
waren nicht bruchauslésend, obwohl sie auch z.T. in der maximal belasteten Zone lagen. Die
groBen Poren wie in den Abbildungen 5.17 und 5.18 zu sehen, waren trotz Oberflichennidhe von
auBen nicht erkennbar. Somit fiihrt die optische Endkontrolle in der Qualitdtssicherung nur zu
einem Teilerfolg.
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55 Vergleich der Ergebnisse und Diskussion

Die Abbildungen 5.23 und 5.24 zeigen einen zusammenfassenden Vergleich zwischen den
berechneten und gemessenen Weibullkurven fiir Oberflichen- bzw. Volumenversagen.
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Abb. 5.23: Weibullplot aller getesteten Proben im Vergleich zur Ubertragungsfunktion fiir
oberflachenfehlerbedingtes Versagen. Die berechneten Kurven wurden auf Basis der
Vierkantprobe mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm ermittelt.
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Abb. 5.24: Weibullplot aller getesteten Proben im Vergleich zur Ubertragungsfunktion fiir
volumenfehlerbedingtes Versagen. Die berechneten Kurven wurden auf Basis der
Vierkantprobe mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm ermittelt.
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Die durchgezogenen Linien sind die linearen Regressionsgeraden fiir die einzelnen MeBreihen. Die
gestrichelten Linien sind die mit Hilfe der Ubertragungsfunktion berechneten Ausgleichsgeraden
auf Basis der Ergebnisse an Proben mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm. Anhand dieser
Abbildungen ist deutlich zu erkennen, daf die Bauteile mit einer Linge von = 400 mm alle mit
der Ubertragungsfunktion fiir oberflichenfehlerbedingtes Versagen, wie auch aufgrund der
Belastungsart (4-Punkt-Biegeversuch) zu erwarten war, beschrieben werden konnen. Mit Hilfe der
Ubertragungsfunktion fiir volumenfehlerbedingtes Versagen konnen hier keine Voraussagen auf
die Bruchfestigkeit getroffen werden.
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Abb.5.25:  Geradendarstellung der Mittelwertfunktion bezogen auf die effektive Oberfliche.
- Die berechneten Kurven wurden auf Basis der Vierkantprobe mit der Dimension 23
mm x 17 mm x 400 mm ermittelt.
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Abb. 5.26:  Geradendarstellung der Mittelwertfunktion bezogen auf die effektive Volumen. Die
berechneten Kurven wurden auf Basis der Vierkantprobe mit der Dimension 23 mm
x 17 mm x 400 mm ermittelt. ’

Abbildung 5.25 .zeigt' die Bruchspannung iiber die effektive Oberfliche. Den formalen
Zusammenhang bildet die Mittelwertfunktion fiir die Oberfliche, sie lautet:

1 St 1 1
ln(ap) =—E1_ln(SLﬁ) 'HI](O’OS) -l—r-n—lnln(ﬁ) (5.4)
v 0 v -

Fiir das effektive Volumen gilt entspréchendes:

=1 Ve 1 1
in(o,) = — ln[ v )+m(”°V)Tmm(1fE) - 69)

v v

Grafisch ist der Zusammenhang der Bruchspannung tiber das effektive Volumen in Abbildung 5.26
dargestellt. Fiir rein oberflichenbedingtes Versagen ist eine sehr gute Ubereinstimmung fiir die
Bauteile zu erkennen. Die Gerade stellt die Ubertragbarkeitsﬁmldioh dar, die Rauten beschreiben
die Mittelwerte der jeweiligen Versuchsreihen. Eine Ubereinstimmung mit den Standardproben ist
in Abbildung 5.25 wie in Abbildung 5.23 nicht gegeben. In Abbildung 5.24 ist eine groBere
Streuung zwischen berechneten und den gemessenen Werte fiir rein volumenbedingtes Versagen
zu erkennen. Die gleiche Tendenz wird auch in Abbildung 5.26 beobachtet. Eine
Gesamtverteilungsfunktion die sowohl Volumen- als auch Oberflicheneinfliisse beeinhaltet kann
nicht erstellt werden, da nur an einigen Proben die Bruchursache bestimmt werden konnte.

Auf Basis der Ergebnisse an sandgestrahiten oder poliérten Standardprobeh konnen, wie bereits in
Kapitel 5.2 beschrieben, keine Bruchfestigkeitsaussagen fiir Bauteilgeometrien getroffen werden.
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'Das Ergebnis deutet darauf hin, daB8 unterschiedliche Fehlerpopulationen in den Bauteilen und
Standardproben vorliegen. Die Standardproben wurden aus dem mittleren Bereich der
" Seitenflichen eines Vierkantrohres mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 1700 mm geschnitten
(Abb. 3.4). Die Hauptfehler wie Poren und Siliciumeinschliisse wurden jedoch in Kantennihe
beobachtet. Aufgrund der Produktionssystematik des Herstellungsverfahren und der beim
Extrudieren vorherrschenden Massenstréme sammeln sich diese Fehler bevorzugt in Bereichen der .
grofiten Materialanhdufung. Bei diesen Probenquerschnitten liegen die groBte Materialanhdufung
in den Ecken. Diese bevorzugt in den Kanten auftretende Fehlerart, die primar auf unzureichende
Reinigung der Produktionsmaschinen und einer unginstigen SiC-KorngréBenverteilung
zuriickzufiihren ist, sorgt fiir eine erhohte Streuung der Bruchfestigkeiten, die sich im Rahmen der
Weibullauswertung in einem geringeren Weibullmodul niederschlagt.

Die vorliegenden Ergebnisse zeigen eindeutig, daB eine Festigkeitsbewertung von Bauteilen auf
Basis von polierten Standardproben im 4-Punkt-Biegeversuch, wie sie angestrebt wird, duBerst
problematisch ist. Die Priifkérper miissen eine bestimmte MindestgroBe aufweisen, wie zum
Beispiel das Vierkantprofil mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm, um eine adiquate
Fehlerpopulation zu besitzen. Mit Hilfe der Umrechungsfunktion fiir oberflichenfehlerbedingtes
Versagen konnen dann beliebig die Festigkeitskennwerte aus 4-Punkt-Biegeversuchen von einer
auf eine andere Geometrie iibertragen werden.

Kleer und Gallmann /55, 37/ haben Biegeversuche an SiSiC-Standardproben (3,5 mm x 4,5 mm x
50 mm) und Zugversuche an SiSiC-Rohren (Da = 20 mm, Di = 15 mm, L = 170 mm) durchgefiihrt
und eine volumenfehlerbedingte Ubertragbarkeit der Festigkeitskennwerte abgeleitet. Die im
Rahmen dieser Arbeit nach der Maximum Likelihood Methode bestimmten Weibullmoduli an
sandgestrahlten (m = 10,44) und polienén (m = 10,05) Standardproben entsprechen den von Kleer
und Gallmann bestimmten Weibullmodul an Standardproben (m=10,3). Fir die SiSiC-Rohre liegt
der Weibullmodul deutlich niedriger. Im Biegeversuch wurden nach der Maximum-Likelihood-
Methode die Weibullparameter zu m = 7,22 bei gy = 131 ‘MPa und im Zugversuch von Gallmann
und Kleer zu m = 4, gy = 121 MPa bestimmt. Auch diese Werte stimmen aufgrund der niedrigen
Probenzahlen von N = 20 bzw. N = 12 (Gallmann) mit den Ergebnissen in dieser Arbeit iiberein.

Die vielfach eingesetzten polierten Standardproben eignen sich besonders zur Bestimmung der
Inertfestigkeit eines Werkstoffes. Es muB8 jedoch darauf geachtet werdén, daB durch das
Schneiden und Polieren keine weiteren Fehler, wie z. B. Anrisse an den Kanten, eingebracht
werden. Fir die Ubertragbarkeit von Festigkeitskennwerten auf Bauteile sind sie jedoch im
allgemeinen nicht geeignet. Die Fraktographie an den Bauteilen hat ergeben, daB speziell die
groBen Fehler nur vereinzelt bevorzugt in Kantennihe aufireten, d.h. nicht homogen verteilt sind.
Somit wird mit steigender Bauteilgrofle der Weibullmodul zu kleineren Werten verschoben. Eine
Ubertragbarkeit ist lediglich dann gewihrleistet,' wenn gleiche Weibullmoduli bzw.
Fehlerpopulationen vorliegen. Daraus folgt, daB ein Prifkorper fir die Bauteilversuche eine
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Mindestgrc‘)Be haben sollte, in der alle Fehlertypen enthalten sind. Dies ist fur die im Rahmen dieser
Arbeit durchgefiihrten Bauteilversuche beim Vierkantprofil mit der Dimension 23 mm x 17 mm x
400 mm der Fall. In den Versuchsreihen ist die Ubertragbarkeit besonders gut erfullt fir
Priifkorper, die den gleichen Querschnitt wie die Bauteile aber eine unterschiedliche Linge
besitzen. Dabei ist sogar die Versagensursache (Oberflichen- bzw. Volumenfehler) irrelevant, da
fiir einen solchen Fall, die Ubertragbarkeitsformeln (siehe Tab. 5.7) immer gleich sind. Somit wire
die Auswahl einer solchen Priifgeometrie z.B. fiir die Priifung von keramischen Rohren besonders
empfehlenswert.

Die vorliegende Arbeit zeigt weiterhin, daB die Herstellung der SiSiC-Bauteile neu uberdacht
werden sollte. Es ist sinnvoll neue Produktionsmaschinen zu entwickeln und den
Produktionsablauf zu optimieren. Die Mischer miissen so konstruiert werden, daf3 sie einfach zu
reinigen sind (keine verdeckte Kanten), und trotzdem eine gute Durchmischung bieten. Die
Mischerarme sollen zudem nachstellbar sein, um den abrasiven Verschlei8 der Arme ausgleichen
zu kénnen. So konnen keine eingetrockneten Partikel in der Maschine verbleiben, die zu groBen
Poren oder Si-Einschlissen fiihren. Durch eine Optimierung der Ausga.ngskomgrél}en in
Kombination mit einer besseren Durchmischung wird auch das Gefiige homogener und ein
besserer Fillungsgrad erreicht. In der Praxis spielt auch der Verzug der Bauteile eine Rolle.
Bauteile aus SiSiC miissen aufgrund der geringen Dehnungen nahezu verzugsfrei sein.
Durchbiegungen und Verdrehungen im Millimeterbereich, wie bisher iiblich, sorgen durch
Spannungsiiberhohungen im Auflagebereich fiir einen frithzeitigen Bruch. Durch geeignete
Ablageschalen kann sowohl der Verzug minimiert als auch eine gleichméBige Trocknung der
Griinkorper erzielt werden. Die gleiche Forderung gilt fiir die Brennunterlagen. Eine weitere
mogliche Ursache fiir das Verziehen beim Brand stellt die ungleichmiBige Silizierung dar. Die
ublichen Verfahren (siche Tabelle 3.1, Kapitel 3) sind fiir eine gleichmiBige Silizierung nicht
geeignet. Durch das Trocknen und Silizieren konnen Eigenspannungen in das Bauteil eingebracht
werden. Im Falle von Zugeigenspannungen wird die Bruchfestigkeit geringer, bei
Druckeigenspannungen konnen hohere Festigkeitswerte erreicht werden. Beim Zerschneiden der
Bauteile in Standardproben werden zwar die trocknungs- und silizierungsbedingten
Eigenspannungen abgebaut, aber gleichzeitig durch das Schneiden und Polieren wiederum neue
eingebracht. Da es schwierig ist, den EinfluB von Eigenspannungen zu separieren, wurden im
Rahmen dieser Arbeit der Einflul der Eigenspannungen auf die Bruchfestigkeit vernachlissigt. Es
ist sinnvoll neue Verfahren zu entwickeln, die den gleichméiBigen Eintritt von dem freien Si- tiber
das gesamte Volumen ermoglichen. Erst dann laBt sich fir SiSiC-Bauteile auch nach dem
Silizieren eine weitgehende Verzugsfreiheit erreichen. Eine der grofiten beobachteten
Schidigungen tritt durch das Sandstrahlen ein. Die Al,03;-Komer, die zum Sandstrahlen genutzt
werden, besitzen nahezu die gleich Hirte wie die SiC-Komer. Dadurch kommt es zu Kornbriichen
und Abplatzungen bis in eine Tiefe bis zu 150 pum. Diese Schidigungszone hat einen erheblichen
Einfluf auf die Bruchfestigkeit und Zuverlassigkeit (Weibullmodul) der Priifkorper und Bauteile.
Durch Optimierung des Sandstrahlens (Sandstrahlmaterial, Koérnung, Prallgeschwindigkeit,
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Strahldauer und Aufprallwinkel) kann eventuell eine schonendere Abtragung erreicht werden. Eine
Alternative zu den bisherigen Konzepten ist der Einsatz von Laserstrahlen, die parallel zur
Oberfliche gefiihrt werden. Sie bieten die Moglichkeit, die Perlen abzutragen, ohne das der
Grundstoff geschiadigt wird. Die Regelung ist bereits so optimiert worden, dal auch ein
senkrechter Einsatz der Strahlen denkbar ist, ohne zu einer nennenswerten Schidigung des
Grundmaterials zu fihren. Mit Breitbandlasern ist es moglich, Oberflichen zu polieren.
Diesbeziigliche MaBnahmen fithren zu einer Erhohung der Bruchfestigkeit und der Zuverldssigkeit
des Werkstoffs.
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6. ERMUDUNGSVERSUCHE

6.1 Vorversuche

Ermidungsverhalten  keramischer Proben werden ublicherweise in zyklostatischen
Schwingversuchen ermittelt. Die FErgebnisse dieser Schwingversuche werden in ein
Wohlerschaubild eingetragen. Das Wohlerschaubild beschreibt das Ermiidungsverhalten in Form
einer Abhingigkeit der Lastspielzahlen von der Oberspannung (siche auch Kapitel 2). Da
keramische Proben statistisch brechen, miissen entsprechend viele Proben (> 50) getestet werden,
um eine Aussage Uber das Ermiidungsverhalten zu erhalten. Somit sind hohe Frequenzen zur
Reduzierung der Priifzeiten erwiinscht.

5 mmx 10 mm x 150 mm - 3
* 10 mm x 10 mm x 150 mm 3
15 mm x 10 mm x 150 mm 3
20 mm x 10 mm x 150 mm 3

Tabelle 6.1: Proben fiir die Vorversuche

In der vorliegenden Arbeit wurden mit einigen Rechteckproben (siehe Tabelle 6.1) an einer Instron
Resonanzmaschine mit dem kleinen Biegetisch (siche Kapitel 4.1) Ermiidungsversuche
(Schwellbelastung) durchgefiihrt. In diesen Experimenten betrug der innere Auflagerabstand 40 -
mm, der duBere 120 mm. Die Proben wurden bei verschiedenen konstanten Mittelspannungen und
Amplituden (etwa 90% der Mittelspannung) 108 bis 109 Lastwechsel gepriift. Die
Schwingfrequenz betrug 130 Hz. Wenn eine Probe die festgesetzte Lastspielzahl ohne zu
Versagen erreicht hatte, wurde wahlweise die Mittellast oder die Amplitude erhéht und der
Versuch wiederholt. Alle Proben brachen nur bei Lasterhohung d.h. im 1. Lastzyklus und nicht
wihrend des Schwingversuches. Die Schrittweite der Mittellast- bzw. Amplitudenanhebungen
betrug 1% der im vorangegangenen Versuch aufgebrachten Last von 1 kN und war daher klein
genug, um schrittweise in den vermuteten Ermiidungsbereich zu gelangen. Dennoch konnten in
diesen Experimenten keine zeitabhidngige Ermiidungserscheinungen festgestellt werden.

Die hier durchgefiilhrten Vorversuche bestitigen die Ergebnisée von Boder und Heider. Sie
konnten mittels 4-Punkt-Biegepriifungen an ungekerbten kleinen SiSiC-Rechteckproben bei
Raumtemperatur keine Ermiidung nachweisen /38/. Wie bereits beschrieben, brachen die Proben
ebenfalls bei Lastaufbringung, oder sie tiberstanden 10,7 Lastspiele ohne Bruch (vgl. Abb. 2.6).
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Diskussion der Vorversuche

Der Nachweis einer Ermiidung gelingt nur, wenn sich die Spannung in einem Bereich befindet, in
dem ErmiidungsriBwachstum stattfinden kann. Dieser werkstoffabhingige Bereich liegt direkt
unterhalb der Bruchspannung (Abb. 6.1). Falls der Ermiidungsbereich sehr klein im Vergleich zur
statistischen Streubreite der Bruchspannungen ist und weil die jeweilige Bruchlast der
Einzelproben vor dem Versuch nicht bekannt ist, konnen die geeigneten Belastungsparameter flir
den 4-Punkt-Biegewechselversuch nur in sehr aufwendigen Versuchsreihen gefunden werden. Es
liegt die Vermutung nahe, daf8 SiSiC-Keramiken einen sehr schmalen Ermiidungsbereich besitzen.
Dabher ist mit Hilfe zyklostatischer Versuche der Ermiidungseffekt nur sehr schwer nachweisbar.
Erst mit mehr als 200 Einzelproben konnte dieser Effekt mit Hilfe statistischer Methoden vom
Streuband der Bruchspannungen isoliert werden. Aus diesem Grunde wurde eine .andere
Versuchsfiihrung gewihit.

6.2 Zyklodynamische Versuche

6.2.1 Parameterauslegung der Ermiidungsversuche

Gibt es einen nur schmalen Bereich der Ermiidung direkt unterhalb der Bruchspannung (Abb. 6.1),
ist eine zyklodynamischer Versuchsfihrung (siche Kapitel 2.1) besser geeignet, das
Ermiidungsverhalten zu untersuchen. Je kleiner die Rampengeschwindigkeit o ist, desto langer
kann ein méglicher Ermiidungseinflul auf die Probe einwirken.

Aus dem Vergleich zweier zyklodynamischer Schwingversuchsreihen mit jeweils einer schnellen
und einer langsamen Belastungsgeschwindigkeit kann ein Ermiidungseffekt abgeschatzt werden. Je
groBer der Unterschied der Rampengeschwindigkeiten ist, desto genauer kann ein moglicher
Ermiidungseffekt isoliert werden. Bei der Versuchsreihe mit hoher Belastungsgeschwindigkeit, soll
der Anstieg der Rampe méglichst hoch sein, um Ermiidungs- und Umgebungseinfliisse zu
minimieren. In diesem Fall werden aber nur wenige Zyklen bis zum Bruch gemessen, d.h. der
Ermiidungseffekt ist ohnehin vernachlédssigbar. Somit erscheint es sinnvoller, diesen Versuch durch
einen dynamischen Versuch mit hoher Rampengeschwindigkeit zu ersetzen. Die.
Ermiidungsversuche werden an Vierkantprofilen mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm
durchgefithrt. Im Rahmen der Ubertragbarkeitsversuche fiir Festigkeitskennwerte in Kapitel 5
wurden schon dynamische Versuche an solchen Proben durchgeflihrt. Die Ergebnisse konnen
somit - ibemommen werden und als Referenzprifung fir die zyklodynamische
Schwingversuchsreihe mit langsamer Rampengeschwindigkeit gelten.
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Abb. 6.1: Belastungsarten der Versuche

Um moglichst viele Lastwechsel ( >1.000.000) im Bereich des Ermiidungseinflusses (Abb. 6.1) auf
die Proben einwirken zu lassen, miissen Mittelspannung und Amplitude der zyklodynamischen
Schwingung moglichst hoch und die Rampengeschwindigkeit gering sein. Damit keine Probe bei -
der ersten Lastaufbringung (also dynamisch) versagt, wurde die Oberspannung auf 90% der
niedrigsten gemessenen Bruchspannung aus dem dynamischen Versuch (Kapitel 5) festgelegt. Die
maximal erreichbare Frequenz der Priifeinrichtung wurde zu 30 Hz ermittelt. Daraus ergeben sich
folgende Belastungsparameter fiir den zyklodynamischen Versuch:

50% 0Bruch, min dynamisch

40% 0Bruch,min dynamisch

3,39 x 104 MPa/s

30Hz

Tabelle 6.2: Zyklodynamische Versuchsparameter
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6.2.2 Zyklodynamischer Schwingungsversuch mit langsamer
Anstiegsgeschwindigkeit

Die experimentellen Parameter fur die iyklodynamische Versuche basieren auf den Ergebnissen
des Rampenversuches. Es ergeben sich mit den bereits genannten Randbedingungen folgende
Versuchsparameter als Startwerte:

30 Proben

37,0 MPa

29,6 MPa

30 Hz

3,39:-10 MPa/s

Tabelle 6.3: Versuchspérameter fir die zyklodynamischen Schwingungsversuche

Die Proben fiir die zyklodynamischen Versuche, die die Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm
besitzen, stammen aus der gleichen Charge wie die abmessungsgleichen Proben des
Rampenversuches.

Wie im dynamischen Versuch wurden die maximale Kolbenkraft und die maximale Durchbiegung
in jedem Lastzyklus sowie die Lastspielzahl gemessen. Aus den Werten fiir Kraft und Weg bei
Versuchsbeginn und beim Bruch der Probe kann aufgrund der Nichtlinearitat im Setzungsbereich
(Hertz'sche Pressung) kein korrekter E-Modul berechnet werden.

Aus den Einzelversuchsdaten der zyklodynamischen Versuche (Anhang A, Tabelle A.2) ergeben
sich folgende Mittel- und Extremwerte:

anthmetisches Mittel

4746

128

0,26

0,49

1044099
‘Standardabweichung 643 17 310976 0,004 0,007
in % vom Mittel 14% 14% 30% 15% 15%
Minimalwert 3150 85 293300 0,250 0,47
Maximalwert 5690 154 1493600 0,26 0,5

Tabelle 6.4:  Daten der zyklodynamischen Schwingungsversuche fur die Proben der

Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm
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Die Ergebnisse der zyklodynamischen Versuche zeigen, daB die Bruchlastspielzahlen, wie
vorgesehen im Bereich von etwa 1 Millionen Schwingungen erreicht wurden.

Wie bei den dynamischen Versuchen erfolgte die Auswertung der MeBergebnisse nach der
Weibullstatistik und unter Beriicksichtigung des Entwurfs der DIN-Norm 51 110. Die
Hﬁuﬁgkeitsveneilung, Darstellung und Auswertungsmethoden entsprechen denjenigen aus den
~ dynamischen Versuchen. |

In Abhiingigkeit der Auswertungsmethoden Maximum Likelihood und lineare Regression ergeben
sich folgende Werte fiir den Weibullmodul und den Normierungsfaktoren (Tabelle 6.5) aus dem
logarithmischen Weibullplots (Abb. 6.2):

Maximum Likelihood 9,34 131,6
Maximum Likelihood, 9,07 131,6
korrigiert nach DIN 51110 ‘

lineare Regression : 8,03 1322

Tabelle 6.5: Weibullmodul m und Normierungsfaktor o, fiir den zyklodynamischen
Versuch in Abhéngigkeit von der Auswertungsmethode

Fiir den Schwingungsversuch ergibt sich der 95% Vertrauensbereich fiir den Weibullmodul und
Normierungsfaktor nach DIN-Norm 51110 zu: '

Weibullmodul m 5,86 952

Normierungsfaktor o 126,7 138,1

Tabelle 6.6:  95%-Vertrauensbereich des Weibullmoduls m und des Normierungsfaktors g
nach der Maximum-Likelihood-Methode fir den zyklodynamischen Versuch
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Die Ergebnisse der zyklodynamischen und dynamischen Versuchsreihe zeigen im logarithmischen

(Abb. 6.3) und linearen (Abb. 6.4) Welbullplot bei medrlgen Bruchwahrschemllchkelt kein und bei
“hohen  Bruchwahrscheinlichkeiten nur ein  geringer  Unterschied zwischen  den
_ Bruchfestigkeitswerten (siche Abb. 6.4).

Der Vergleich der Ergebnisse der Weibullauswertung zeigt zwar eine minimale Differenz (Tabellen
5.4 und 6.5), werden jedoch die Intervalle beziiglich des 95%-Vertrauensbereiches (Tabellen 5.5
und 6.6) betrachtet, ergibt sich durch die Uberlappung der Streubereiche kein statistisch
signifikanter Unterschied. Auch-die arithmetischen Mittelwerte der dynamischen (Tabelle 5.2, 130
MP2a) und zyklodynamischen Versuche (Tabelle 6.4, 128 MPa) zeigen nur einen geringﬁigigén
Unterschied, der, bezogen auf einen 95% Vertrauensbereich, ebenfalls statistisch nicht signifikant
ist. Damit wurde das Ergebnis aus den Vorversuchen, wonach die zyklische Ermiidung von SiSiC
sehr gering und unter auslegungstechnischen Gesichtspunkten vernachlissigbar ist, bestitigt.
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Abb. 6.3 Vergleich der dynamischen und zyklodynamischen Versuchsergebnisse im
logarithmischen Weibullplot
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Abb. 6.4 Vergleich der dynamischen und zyklodynamischen Versuchsérgebnisse im
linearen Weibullplot

6.3  Fraktographie der Bruchflichen

Bei metallischen Werkstoffen sind auf der Bruchfliche haufig Spuren der Ermiidungsbelastung als
wellenartige Verldufe der Bruchebene aufgrund von Wechselbelastungen erkennbar. Ahnliche
Bruchverldufe sind an den hier untersuchten SiSiC-Proben nicht beobachtet wurden.

Die einzelnen SiC-Korner zeigen zwar treppenformige Verldufe in der Bruchfliche, die jedoch
nicht mit der Ermiidungsbelastung korrelieren lieBen. Diese Verldufe entstehen, wie bereits in
Kapitel 3 beschrieben, durch den PrallmahlprozeB wihrend der Herstellung der SiC-Korner, die
dann auch in den Bruchflichen sichtbar werden. Anhand der Bruchflichen und -verldufe (Abb.
5.18) war kein Unterschied zwischen zyklodynamisch und dynamisch belasteten Proben
festzustellen. Der RiB verlauft wie bei den dynamischen Versuchen trans- und interkristallin (Abb.
5.21).

Die bruchauslosenden Stellen sind, wie bereits bei den Ubertragbarkeitsversuchen in Kapitel 5
beschrieben, Poren (Abb. 5.20), Si-Einschliisse (Abb. 5.19), ungiinstig aneinandergelagerte nicht
durchsilizierte SiC-Korner (Abb. 3.9), durch PrallmahlprozeB geschddigte Korner (Abb. 5.23) und
Schidigungen durch Sandstrahlen (Abb. 5.22). Die FehlergréBen betragen etwa 1um bis 4 mm.
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6.4 Diskussion

Ein Ermiidungseffekt kann aus dem Vergleich dynamischer und zyklodynamischer Versuchsreithen
abgeschitzt werden. Wegen der kurzen Versuchsdauer lassen sich die Bruchfestigkeiten und
Bruchwahrscheinlichkeiten unter AusschluB von Einfliissen der Umgebung und der Belastungsart
in einem schnellen Rampenversuch an Bauteilen ermitteln. In den Ergebnissen sind jedoch
oberflichen- und volumenbedingte Effekte beriicksichtigt. Dagegen iiberlagern sich in einem
mehrtigigen zyklodynamischen 4-Punkt-Biegeversuch den zyklischen auch - statische
- Ermudungseffekte, die nur durch spezifische Versuche separiert werden konnten. Eine dazu
geeignete Versuchsapparatur stand fiir die untersuchte Probenform jedoch nicht zur Verfiigung,
ebenso wie entsprechendes Vergleichsmaterial aus der gleichen Materialcharge. Im vorliegenden
Fall sollte gepriift werden, ob Ermiidungseffekte bei der konstruktiven Auslegung von SiSiC-
Bauteilen zu beriicksichtigen sind. Dazu ist die Abschitzung des Gesamtermiidungseinflusses auf
die Bruchfestigkeit der Bauteile besonders geeignet. Bezogen auf die Streubreite der
Bruchfestigkeiten der Einzelproben konnte in den Experimenten bei der getesteten Anzahl von 30
zyklodynamisch und 35 dynamisch gepriiften Vierkantprofilen mit den Dimensionen 23 mm x 17
mm x 400 mm kein statistisch signifikanter Ermiidungseinflul festgestellt werden.
Materialermiidung ist bei der konstruktiven Auslegung von SiSiC-Bauteilen daher zu
vernachlédssigen, wenn geeignete Sicherheitsbeiwerte fir die Weibullkurve angenommen werden.

Bei bekanntem RiBausbreitungsparameter n (vgl. Gleichung 2.7) ist die g.q-Funktion von
Bornhauser et al. (Herleitung siche Anhang C) geeignet, die Lebensdauer von dynamisch
getesteten Proben mit zyklodynamisch belasteten zu vergleichen. Im vorliegenden Fall ist der
RiBausbreitungsparameter n jedoch nicht bekannt. Die g.4-Funktion kann zur Bestimmung von n
nicht genutzt werden, da das zyklodynathische Zeitintegral in Gleichung (Anhang C, C.10) nicht
analytisch gelost werden kann. Ist der zyklische Ermiidungseinflul vernachlissigbar, kann die
zyklodynamische Schwingung durch eine Rampe ersetzt werden. Die Startspannung des
Versuches ergibt sich aus der Addition von Mittelspannung und Amplitude der zyklodynamischen
Schwingung. Die Belastungsgeschwindigkeit bleibt gleich wie im zyklodynamischen Versuch.
Ausgehend von den Gleichungen fiir eine konstante RiBwachstumsgeschwindigkeit (Anhang B,
B.1) und fir den Spannungsintensititsfaktor der RiBoffnung (Anhang B, B.2) der linear-
elastischen Bruchmechanik ergibt sich fiir n folgender formaler Zusammenhang:

y I odmamich | 0,000339
O dynamisch 5, 4
n= = 1 =224
ln g Bruch,zyklodynamisch in 124’ 6
O Bruch.dynamisch 130,1

Diese Gleichung wird, obwohl sie aus bruchmechanischen Zusammenhingen abgeleitet wurde,
auch fur glatte Proben verwendet. Der auf diese Weise bestimmte Wert fiir n liegt in dem von
Popp und Heider /44/, Lauf sowie Richter et al. /28, 29/ gefundenen Bereich.
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7. ZUSAMMENFASSUNG

" Die Werkstoffentwicklung keramischer Proben wird in der Regel aus Kostengriinden an
Kleinproben wie z.B. der Standardprobe (4,5 mm x 3,5 mm x 50 mm) durchgefiihrt. Von diesen
Kleinproben aus wird versucht, Festigkeitsaussagen iiber Bauteile zu treffen. Bisherige
Losungsansitze sind jedoch nur fiir spezielle Probengroen abgeleitet worden /37, 82/, die zudem
unzureichend sind. Im Rahmen dieser Arbeit sollte eine allgemeingiiltige Funktion zur
Ubertragung der Festigkeitkennwerte von Kleinproben auf bauteilihnliche Geometrien abgeleitet
werden. Ein weitere Aufgabe bestand in der Charakterisierung des zyklischen
Ermiidungsverhaltens von SiSiC-Komponenten fiir den Warmetauschereinsatz. Zu diesem Zweck
sind dynamische Versuche an Bauteilen mit unterschiedlichen Abmessungen sowie zyklische
Versuche an Biegeproben geeignet.

Um die Ubertragbarkeit der Festigkeitswerte kleiner Proben auf Bauteile zu priifen, wurden nicht
nur die relativ kleinen Standardproben, sondern erstmals auch groBe Geometrien den 4-Punkt-
Biegepriifungen unterworfen. Hierfiir sind zwei neue 4-Punkt-Biegemaschinen konstruiert und
gebaut worden, die den erhohten Forderungen keramischer GroBproben Rechnung tragen. Die 4-
Punkt-Biegetische sind sowohl fiir dynamische als auch fiir zyklische Tests geeignet.

Die Analysen der Versuchsergebnisse erfolgten in der vorliegenden Arbeit mit Hilfe der
Weibullstatistik. Basierend auf den Festigkeitskennwerten einer Ausgangsgeometrie (hier: ein
Vierkantrohr mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm) koénnen so durch einfache
Multiplikation eines Ubertragungsfaktors T mit den Einzelbruchspannungen nicht nur
Bruchfestigkeiten, sondern auch die Weibullparameter m und gy Ubertragen werden. Fiir jede
Probengeometrie wird in Abhingigkeit von der voraussichtlichen Versagensursache ein
Spannungsintegral gebildet, das den Spannungszustand wihrend des Versuches beschreibt. Bei 4-
Punkt-Biegeversuchen liegt die maximale Spannung an der Oberfliche. Aus diesem Grund ist bei
dieser Versuchsfilhrung auch mit einem Versagen durch an der Oberfliche liegende Fehler zu
rechnen. Bei Zugversuchen wird das Volumen gleichmiBig belastet, so daB meist Fehistellen im
Volumen bruchauslosend wirken. Der Ubertragungsfaktor ergibt sich aus der Divsion der
Spannungsintegrale der zu vergleichenden Geometrien. Im Rahmen der Arbeit wurden
Spannungsintegrale fiir Vollrechteckkérper (Standardproben), fir Vierkantrohre bzw.
Vierkantprofile sowie fur Rundrohre fir die verschiedenen Versagensarten allgemeingiiltig
hergeleitet. Mit Hilfe dieser universellen Ubertragungsfunktion kénnen somit erstmals zuverlassig
Festigkeitskennwerte zwischen verschiedenen Bauteilen iibertragen werden.

Die Ubertragungsfunktion wurde anhand von dynamischen 4-Punkt-Biegeversuchen an vier
verschiedenen SiSiC-Bauteilen mit Langen bis zu 1700 mm sowie an sandgestrahlten und polierten
| Standardproben ﬁberprﬁft. Nach Maier /56, 57/ wird héufig eine Uberlagerung aus volumen- und
oberflichenbedingtem Versagen beobachtet. Aufgrund der vielen Bruchstiicke war jedoch keine
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eindeutige Lokalisation der Bruchursachen méglich, so daB die Auswertungen der 4-Punkt-
Biegeversuche nur hinsichtlich rein volumen- bzw. oberflichenbedingtem Versagen gepriift
 werden konnten. Die  Ergebnisse zeigen, daB die Ubertragungsfunktion fiir
oberflichenfehlerbedingtes Versagen zwischen den SiSiC-Bauteilen angewendet werden kann.
Eine Ubertragbarkeit ist sowoh! von den sandgestrahiten als auch polierten Standardproben nicht
gegeben. Aufgrund des geringeren Fertigungsaufwandes erfolgte die Herstellung der
Standardproben aus den Seitenteilen eines Vierkantprofiles. Die bruchauslosenden Stellen der
Bauteile jedoch wurden hiufig in Kantenndhe beobachtet, so daB von einer unterschiedlichen
Fehlerpopulation ausgegangen werden muB3, die eine Ubertragbarkeit versagt. Eigenspannungen
wurden im Rahmen der Auswertung vernachlissigt.

Eine fraktographische Untersuchung im klassischen Sinne, d.h. die stetige Lokalisierung und
Bewertung des bruchauslosenden Fehlers, war aufgrund der hohen Briichstiickzahlen haufig nicht
moglich. Es wurden folgende bruchauslosende Stellen in den Versuchen beobachtet:

1. Poren von wenigen um bis hin zu 4 mm Durchmesser, die bevorzugt in Kantennihe der
Vierkantprofilen lagen.

2. Si-Einschliisse von bis zu 4 mm, die pﬁﬁlir auf "Drachenzéihne", bedingt durch einer zu hohen
Extrudiergeschwindigkeit, und silizierte Poren zuriickzufiihren sind. -

3. Nabhe beieinanderliegende groBere SiSiC-Korner waren nicht durchsiliziert. In Biegeversuchen
konnen diese Fehlstellen bruchauslosend wirken, sofern sie in der maximal belasteten Zone
liegen. In Schliffbildern und Raster-Elektronen-Mikroskop-Untersuchungen wurden
Schidigungstiefen bis zur maximalen KorngroBe von 150 um gemessen. In der Bruchfliche
sind diese Fehler aufgrund der vielen Bruchstiicke nicht zu lokalisieren. Die Fehlstellen waren
jedoch vor dem Versuch lichtmikroskopisch erkennbar.

4. Durch den PralimahlprozeB werden die SiC-Kérner aus groBeren Stiicken gebrochen. Es
wurde ein glatter, stufenformiger sowie muschelférmiger Bruch der multikristallinen SiSiC-
Korner beobachtet. Bisweilen sind die Korner nur angebrochen. Liegt eine solche Bruchebene
senkrecht zur anliegenden Zugspannung, kann sie bruchauslésend wirken. Dieser Fehlertyp ist
ebenfalls nach dem Bruch nicht erkennbar.

5. Durch das Sandstrahlen wird die Oberfliche bis zur maximalen Korngroie von 150 pym
geschidigt. Es entstehen sowohi Risse im Verbund als auch in den Kérnern. Die Riflebene
verlduft nicht nur senkrecht zur Oberfliche, sondem auch waagerecht tiefer im Verbund.
Manchmal werden ganze Bereiche abgelost.

Die Ergebnisse der Arbeit zeigen, daB die bruchauslosenden Stellen auf Produktionsfehler
zuriickzufiihren sind. Es ist ratsam, bisherige Produktionstechniken neu zu iiberdenken (wie z.B.

das Sandstrahlen). Im Rahmen dieser Arbeit wurden detaillierte Vorschlige zur Optimierung
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bestehender Herstellungsverfahren gegeben. Die vorliegenden Resultate zeigten weiterhin die
Notwendigkeit auch neuer Herstellungsverfahren, die unter anderem den Einsatz verbesserter
- Werkzeugmaschinen (z.B. Mischer) erfordern.

Der zweite Teil der Arbeit beschiftigt sich mit dem Ermiidungsverhalten von SiSiC-Bauteilen. An
Vierkantprofilen mit der Dimension 23 mm x 17 mm x 400 mm wurden zyklodynamische
Ermiidungsversuche durchgeﬁihrt und mit dem dynamischen geometriegleichen 4-Punkt-
Biegeversuch verglichen. Es kann bei einem Vergleich dieser beiden Versuchsreihen, ein
Gesamtermiidungseffekt aus statischer und zyklischer Ermiidung abgeschitzt werden. Die
Weibullauswertung zeigt, daB sich der Ermiidungseinflul bei den verwendeten Probenzahlen von
30 bzw. 35 nicht statistisch signifikant nachweisen ldBt. Unter konstruktionstechnischen
Gesichtspunkten scheint eine Beriicksichtigung der Ermiidung somit nicht relevant.

Eine Bestimmung der Wohlerkurve konnte aufgrund des geringen Ermiidungseffektes bei
gleichzeitiger groBer Streubreite der Bruchfestigkeiten nicht durchgefiihrt werden. Die
Vierkantprofile wurden daraufhin zyklodynamisch gepriift. In der Literatur sind verschiedene
Umrechnungsfunktionen bekannt, die es ermoglichen, Lebensdauern aus statischen auf
zyklostatische (Evans, Fuller, /12/) bzw. aus dynamischen auf zyklodynamische Versuchsreihen
(Bornhauser, Lauf, Tradinik, /14/) umzurechnen. Eine Umrechungsfunktion von zyklodynamisch
auf zyklostatisch war bislang noch nicht bekannt. Eine solche Funktion wurde hier hergeleitet, um
Lastspielzahlen einer zyklodynamischen MeBreihe auf eine zyklostatische zu iibertragen, so daf
eine Wohlerkurve auch fiir SiSiC-Werkstoffe bei bekanntem RiBausbreitungsparameter m
bestimmt werden kann. Es wird bei allen Umrechnungsfunktionen davon ausgegangen, dal die
Mechanismen der statischen und der zyklischen RiBausbreitung in allen Fillen die gleichen sind.

Fir die Annahme, daB die Ermiidung bei SiSiC-Werkstoffen eine rein statische Ermiidung ist,
konnte der RiBausbreitungsparameter der v-K-Kurve zu n = 224 bestimmt werden. Dieser Wert
deckt sich mit den Werten der Literatur.
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