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Abstract

In spite of the high temperature strength, the wear resistance, the oxidation and hot
corrosion resistance, and the low density, the potential applications for ceramic materials
are limited by their brittleness. Intensive efforts in materials research and development are
therefore being undertaken with the aim of producing a 'tough’ ceramic material. Progress
in this direction has been made through the combination of materials development and
microstructural fracture characteristics; further developments are expected.

The present work is concerned with the testing of short cracks for the fracture characteri-
zation of a coarse grained alumina. In the literature, the clear R-curve behavior of the
examined alumina has been confirmed, that is, the crack resistance increases with increa-
sing crack length.

To investigate the crack initiation and crack growth, the indentation method was used. With
indentation cracks and complementary crack opening tests, it was possible to achieve a
consistent fracture mechanics result. At room temperature a constant crack resistance of
Kr=4MPam'/2 was measured in air and Kg=5.5MPam'/2 in vacuum. At 1000°C in air a
crack resistance of Kgy=~3.3MPam'2 was determined. The results are in qualitative
agreement with the reduction of crack resistance due to environmental effects (for
example, humidity) and thermally activated crack growth.

It was interesting that only constant crack resistance values for controlled, stable crack
extension of the indentation cracks were measured for the alumina, in spite of the known
R-cutve behavior. This result clearly contradicts the published literature, both for the
indentation cracks and for the long cracks. It must, however, be regarded as correct
because of the accurate analysis of the internal stresses, which are responsible for the
propagation of the indentation cracks. An attempt was made to investigate the observed
difference in crack resistance of indentation cracks and long cracks using crack opening
tests. It was indeed found that the ratio of crack opening to crack length was significantly
higher for indentation cracks than for long cracks. Obviously the toughening mechanisms
that kare the basis for R-curve behavior are almost saturated in the case of indentation
cracks.

In addition, crack propagation experiments with indentation cracks are required in order to
confirm generally these considerations for ceramics that show R-curve behavior.
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Kurzfassung

Die Einsatzmdglichkeiten keramischer Werkstoffe sind trotz hoher Temperatur- und Ver-
schleiBfestigkeit, Oxidations- und Korrosionsbestédndigkeit sowie geringer spezifischer
Dichte stark durch deren Sprodbruchantalligkeit eingeschrankt. Intensive Anstrengungen
in der Materialforschung und -entwicklung werden deshalb mit dem Ziel unternommen,
"zéhere" keramische Werkstoffe zu entwickeln. Fortschritte in dieser Richtung sind durch
das Zusammenwirken von Materalentwicklung und mikrostruktureller Bruchcharakteri-
sierung bereits erzielt worden und werden auch in Zukunft erwartet.

Die vorliegende Arbeit beschaftigt sich mit KurzriBuntersuchungen zur Bruchcharakteri-
sierung einer grobkérnigen Al,Os-Keramik. In der relevanten Literatur wird der unter-
suchten Al,Os-Keramik ausgepragtes R-Kurvenverhalten bescheinigt, d.h. die RiBz&hig-
keit nimmt mit wachsender RiBlange zu.

Zur Untersuchung der RiBbildung und -verdngerung wurden Harteeindruckmethoden ein-
gesetzt. Mit den Harteeindruckrissen und ergdnzenden RiB&ffnungsuntersuchungen
gelang es, ein konsistentes bruchmechanisches Ergebnis zu erzielen. Bei Raumtempe-
ratur wurde einerseits an Luft und andererseits unter Vakuumbedingungen eine konstante
RiBz&higkeit von Kg=4MPam1/2 bzw. Kg=5.5MPam1/2 ermittelt. Bei 1000°C an Luft ergab
sich ein RiBzahigkeitswert von Kg=3.3MPam1/2. Die Ergebnisse stimmen qualitativ mit der
Verminderung der RiBz&higkeit bei umgebungsgefdrdertem (z.B. Luftfeuchtigkeit) und
thermisch aktiviertem RiBwachstum Uberein.

Interessanterweise konnten bei der kontrollierten, stabilen Verldngerung der Harteein-
druckrisse nur konstante RiBzahigkeitswerte fur die Al,O3-Keramik trotz bekanntem R-
Kurvenverhalten ermittelt werden. Dieses Ergebnis widerspricht eindeutig dem bisherigen
Erkenntnisstand in der Literatur, sowohl flir Harteeindruck- als auch fur lange Risse. Es
muB aber wegen der genaueren Analyse der riBantreibenden Eigenspannungen fir Hérte-
eindruckrisse als korrekt angesehen werden. Ein Erklarungsversuch fir die beobachteten
Unterschiede im RiBzahigkeitsverhatten von Harteeindruck- und langen Rissen wird mit
Hilfe von RiBoéffnungsuntersuchungen vorgenommen. In der Tat ist das Verhaltnis von
Offnung zu Lange bei Harteeindruckrissen deutlich gréBer als bei langen Rissen, wodurch
die dem R-Kurvenverhalten zugrundeliegenden Verstarkungsmechanismen bei den Hérte-
eindruckrissen schon weitestgehend Sattigungsverhalten aufweisen.

Zusétzliche RiBausbreitungsexperimente mit Hérteeindruckrissen sind erforderlich, um
diese Vorstellungen fir keramische Werkstoffe mit R-Kurvenverhalten generell zu be-
stétigen. -
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1 EINLEITUNG

In den letzten Jahrzehnten finden keramische Werkstoffe dank verbesserter
Herstellungsverfahren und daraus resultierender gréBerer Reproduzierbarkeit flir die
industrielle Anwendung verstarktes Interesse. Die Vorteile dieser Werkstoftklasse liegen
im Vergleich zu metallischen Werkstoffen in der hohen Temperaturfestigkeit,
VerschleiBbesténdigkeit, Oxidations- und Korrosionsbesténdigkeit sowie nicht zuletzt auch
in einem geringen spezifischen Gewicht [1]. Um dieses Potential zuverldssig nutzen zu
kénnen und weiterzuentwickeln, wurden und werden intensive Anstrengungen in der
Material-Forschung und -Entwicklung unternommen [2-11].

Trotz guter Erfolge in der Materialentwicklung sind die Einsatzmdglichkeiten noch immer
erheblich durch die flr keramische Werkstoffe typische Sprédbruchanfilligkeit
eingeschrankt. Keramiken besitzen im Vergleich zu metallischen Werkstoffen bei
Raumtemperatur keine Versetzungsplastizitét, welche lokale Spannungsiberhdhungen
durch plastische Verformung abbauen kdnnte. Deshalb bestimmen
Spannungskonzentrationen an Defekten unterschiedlicher Form, Lage und GroBe das
Bruchverhalten, was sich in einer statistischen Festigkeitsverteilung &uBert. GroBe
Streuungen der mechanischen Kennwerte, die zudem vom Probenvolumen und der
Oberflachengilite abhéngen, beeintrachtigen somit den zuverlassigen Einsatz der
Strukturkeramik. Vor diesem Hintergrund sind die Anstrengungen im Bereich der
Materialentwicklung zu sehen, die Zuverdssigkeit der keramischen Werkstoffe zu
erhdhen.

Mit Kenntnis der grundlegenden Instabilitits-Korrelation zwischen der RiBzéhigkeit Ky
sowie der Bruchspannung ¢ und der DefekigréBe ap

Kg~oVap (Gl.1)
werden die beiden in der Materialentwicklung forcierten Strategien verstandlich:

1. Die erste Strategie besteht darin, die DefektgrdBe ap durch Kontrolle und
Verbesserung des Hersteliungsprozesses zu minimieren und gleichméaBig zu
gestalten. Kleinere KorngroBen und die Vermeidung von Gefiligeheterogenitéten
fihren beispielweise bei angenommener gleicher RiBz&higkeit zu einem hdheren
Mittelwert der Bruchspannung und zu einer geringeren Streubreite der Festigkeit.
So konnten bereits feinkdrnige Keramiken mit Festigkeitswerten von 2GPa [11-15]



entwickelt werden. Die Erhéhung der Festigkeit und Zuverlassigkeit erlaubt bei der
konstruktiven Auslegung einer keramischen Komponente eine hdhere
Beanspruchung.

2. Mit der zweiten Strategie wird die ErhShung der RiBz&higkeit Kg durch die
Entwicklung "riBtoleranter" Keramik [16-19] anvisiert. RiBtoleranz bedeutet, daB
Materialdefekte bei Belastung nicht unmittelbar zum katastrophalen Versagen der
Keramik fihren. Vielmehr bestimmt das von den Defekten ausgehende weitere
stabile RiBwachstum, wann letztlich der Sprédbruch auftritt. "RiBtoleranz” liegt vor,
wenn mit zunehmendem RiBwachstum die makroskopische RiBz&higkeit ebenfalls
ansteigt, was als sogenanntes R-Kurvenverhalten bekannt ist (Abb. 1.1).

RiBzihigkeit

’ RiBldnge
Abb. 1.1:  RiBz&higkeitsverhalten keramischer Werkstoffe
a) sprodes Material mit konstanter RiBzahigkeit
b) Material mit R-Kurvenverhalten. Trotz niedrigerem Ausgangswert
steigt die RiBz&higkeit im Verlaufe des RiBwachstums auf
ein hdheres Niveau -

Fortschritte bei modemen Industriekeramiken im Hinblick auf Festigkeitssteigerung und
“riBtoleranteres™ Verhalten sind durch das sinnvolle Zusammenwirken von
Materialentwicklung und Bruchcharakterisierung zu erwarten. So konnte zum Beispiel
durch direkte Beobachtungen des stabilen RiBwachstums zu Beginn der 80er Jahre die
Bedeutung der RiBspitzenabschirmung durch mikrostrukturelle Besonderheiten




nachgewiesen werden [20]. Als Ursache fiir das Ansteigen der RiB3zahigkeit wurde eine
abschirmende Zone, entweder durch Druckspannungen oder durch RiBflankenwechsel-
wirkung hinter der eigentlichen RiBspitze identifiziert. Um diesen Effekt gezielt
herbeizufiihren, werden RiBflankenbricken durch die Implementierung von Whiskern,
Fasern oder duktile Metallphasen in vielfiltigen Variationen heute hergestelit. Der
quantitativen  Charakterisierung der dabei erreichten Festigkeitswerte und
RiBz&higkeitssteigerung kommt besondere Bedeutung zu, da sie aufzeigt, ob die
Entwicklungsbemiihungen weitergefiihrt haben. Auch fir die Dimensionierung von
Keramikbauteilen kann auf solche Bruchcharakterisierung nicht verzichtet werden.

In diesem Kontext sind auch die Diskussionen 0{ber eine versagensrelevante
Bruchcharakterisierung zu sehen, die trotz augenscheinlichem Sprédbruchverhalten im
Hinblick auf die RiBz#higkeit einiger Keramiken nicht abgeschlossen sind. Ublicherweise
werden Experimente zur Bestimmung von Festigkeit und RiBzahigkeit an
unterschiedlichen Testgeometrien durchgefiihrt (Abb. 1.2): Die Festigkeit wird meist in
einem schnellen Bruchexperiment mit Hilfe einer ungekerbten Biegeprobe ermittelt, wobei
ein "natlificher” Defekt - hierunter sind in der Regel herstellungs- und
bearbeitungsbedingte oberflichennahe Fehler zu verstehen - zum Versagen der Probe
fahrt. Demgegeniber werden flr RiBzahigkeitsuntersuchungen meist gekerbte Proben
(Single Edge Notched Beam; Double Cantilever Beam; Compact Tension) genutzt, die
Probenversagen von einem geometrisch definierten (kinstlichen) AnriB zu messen
gestatten.

Es stelit sich dabei die Frage, ob trotz unterschiedlicher Dimensionen der RiBsyteme die
sich daraus ergebenden MeBwerte korrelierbar sind und die Messungen mit langen Rissen
praktische Relevanz besitzen. Die Problematik wird deutlich, wenn beispielweise bei
hochzdhen ZrO, Keramiken und Al,O5 auf Grund von R-Kurvenverhalten die maximale
RiBzahigkeit erst nach einigen Millimeter RiBwachstum erreicht wird, wahrend in der
Praxis diese Keramiken bei Instabilitit hochstens RiBlédngen von wenigen hundert
Mikrometern aufweisen [21].

Gefordert ist daher eine Bruchcharakterisierung, bei der Festigkeit und RiBz&higkeit an
dem gleichen RiBsystem ermittelt werden. Naheliegend ist der Gedanke,
RiBausbreitungsexperimente an "natiirlichen” Rissen durchzufiihren, was auch vereinzelt
realisiert werden konnte [21,22]. Aufgrund der Schwierigkeit, das teilweise nur geringe
Wachstum des versagensausldosenden Oberflichendefektes aus einer Vielzahl von
Defekten zu identifizieren, lassen sich vielfach aus experimentellen Griinden solche



Messungen praktisch nicht durchfihren. Als KompromiB bietet sich an, die
RiBz&higkeitsmessungen an Harteeindruckrissen vorzunehmen, die als sogenannte kurze
Risse in ihren Dimensionen sehr nahe an Oberflachenrissen liegen. Die Vorteile sind darin
zu sehen, daB der durch das Setzen eines Hanteeindrucks eingebrachte Defekt in GrdBe
und Lage gezielt variiet werden kann und somit auch systematische Materialstudien
mdéglich werden. Dabei wird jedoch vorausgesetzt, daB die oben geforderte Kompatibilitat
der RiBsysteme (kurzer/ nattrlicher RiB) gegeben ist, so daB qualitative und quantitative
Ergebnisse (bertragbar sind.

TESTGEOMETRIEN

Harteeindruck
& “Naturliche™
"Standard” LEBM Festigkeitsmessung Oberflachenrisse

SENB lr%ﬁ E [ﬁb
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lange Rlése kurze Risse

Abb. 1.2:  Testgeometrien zur RiBz&higkeits- und Festigkeitsermittlung keramischer
Werkstoffe

In der vorliegenden Arbeit wird die RiBzahigkeitsermittiung an kurzen Rissen mit Hilfe der
Harteeindruckmethoden fiir eine Keramik mit bekanntem R-Kurvenverhalten einer
kritischen Uberprifung unterzogen. Durch systematische Anwendung verschiedener
Harteeindruckverfahren, deren Weiterentwicklung aber auch durch konsistenz-
Uberpriifende Uberlegungen wird das Sprédbruch-Charakterisierungsverfahren auf seine




praktische Relevanz hin untersucht. Insbesondere wird im Hinblick auf Keramiken mit R-
Kurvenverhalten auch der Frage nachgegangen, ob dieser Effekt mit dem stabilem
RiBausbreitungsverhalten von Hareeindruckrissen identifizierbar ist. Fir die
Untersuchungen wurde eine grobkémige Al,O; Keramik (AF 99.7 Fa. Demarquest)
ausgewdhlt, Uber deren ausgepragtes R-Kurvenverhalten in LangriB-Experimenten
mehrfach berichtet wurde [23]. Al,O5 im allgemeinen, und AF 99.7 im besonderen, sind
zudem hinsichtlich des Bruchverhaltens gut erforscht, so daB eine breite Datenbasis fur
diese Oxidkeramik zur Verfigung steht, und der Schwerpunkt der Arbeit sich auf die
methodischen Aspekte der RiBzahigkeitsermittlung richten kann.

2 KENNTNISSTAND ZUM RISSAUSBREITUNGSVERHALTEN IN
GROBKORNIGEN ALUMINIUMOXID-KERAMIKEN

Bei der Vielzahl von publizierten Untersuchungsergebnissen zum thermomechanischen
Verhalten von Aluminiumoxid wird eine umfassende und volisténdige Literaturibersicht im
Rahmen dieser Arbeit nicht angestrebt. Es sei an dieser Stelle jedoch auf die
umfangreiche Zusammenstellung von spezifischen Materialdaten Gber Aluminiumoxid
durch Morrell [24] und Dérre und Hibner [25] hingewiesen.

In diesem Kapitel wird der fir die eigenen Untersuchungen relevante Wissensstand tber
das RiBzédhigkeitsverhalten von Al,O5 Keramiken dargestellt. Soweit vorhanden flieBen
dabei bekannte, quantitative Ergebnisse (ber die untersuchte Al,O5 Variante AF 99.7 in
die Ausfihrungen ein.

Zuerst wird phanomenologisch das R-Kurvenverhalten von Al,Og im Zusammenhang mit
dem EinfluB der KorngréBe und des Mikrobruchmodus vorgestelit, sowie auf den EinfluB
der RiBgeometrie eingegangen. AnschlieBend werden die Modellvorstellungen zum
Anstieg der RiBzahigkeit skizziert. Neben R-Kurvenverhalten bestimmt das zeitabhéngige
und umgebungsabhéngige subkritische RiBwachstum die RiBausbreitung. Zuletzt wird der
EinfluB der Temperatur auf die RiBz&ahigkeit aufgezeigt.



2.1 R-Kurvenverhalten
2.1.1 KorngréBe und Mikrobruchmodus

In Abb. 2.1 wird das R-Kurvenverhalten in Abh&ngigkeit von der KorngrdBe beispielhaft
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Abb. 2.1: KorngréBenabhingigkeit des R-Kurvenverhaltens
a) RiBwachstum von "langen" Rissen in SENB Geometrie [26]
b) Instabilitdt von kurzen Harteeindrucksrissen im ISB Versuch [27]




anhand zweier Untersuchungsergebnisse [26,27] dargestellt, die qualitativ mehrfach
bestétigt wurden [21,28-33].

An gekerbten Rissen (Abb. 2.1a) kann Uber die Variation des KorngréBendurchmessers
Dg von 4 bis 16um ein deutlicher EinfluB auf den R-Kurveneffekt konstatiert werden [26).
Aber auch aus dem Instabilitdtsverhalten von Harteeindrucksrissen im Biegebruch-
experiment (Abb. 2.1b) konnte flir den Korngré8enbereich von D = 2.5 bis 79.8um der
Nachweis erbracht werden, daB die Gefligedimension einen dominanten EinfluB auf den
R-Kurveneffekt austbt [27].

Mit Zunahme der KorngréBe wird eine Erhohung des RiBwiderstandes beziehungsweise
der RiBzahigkeit innerhalb der mdoglichen RiBverldangerung beobachtet. Entsprechend ist
der R-Kurveneffekt fir feinkémige Al,O3-Varianten gering und fir grobkornige
Aluminiumoxid-Keramiken sehr ausgepragt.

Allerdings flihrt grobes Geflige allein nicht notwendigerweise zu ausgepriagtem R-
Kurvenverhalten. Ein Vergleich der R-Kurven der Al,O3-Varianten B40 (Fa. Feldmdhle)
und AF 99.7 (Fa. Demarquest) in Abb. 2.2 verdeutlicht dies. Trotz vergleichbarer
KorngroBe unterscheiden sich die RiBwiderstandsveridufe erheblich [28]. Eine
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Abb. 2.2: EinfluB des Mikrobruchmodus auf das R-Kurvenverhalten von Al,O5 [34]



entscheidende Rolle spielt hierbei der unterschiedliche Mikrobruchmodus: die
Uberwiegend transkristallin brechende Al,O5-Variante B40 zeigt einen geringeren Anstieg
des RiBwiderstands (maximal Verdoppelung) wohingegen AF 99.7 mit interkristallinen
Bruchmodus um das Fiinffache im RiBwiderstand zunimmt [34].

Das R-Kurvenpotential wird also sowohl von der KorngroBe als auch vom
Mikrobruchmodus bestimmt.

2.1.2 Lange, kurze und natiirliche Risse

Die Existenz der R-Kurve und die zuvor beschriebenen dominanten EinfluBgrdBen finden
breiten Konsens [32-47]. Uneinigkeiten treten jedoch bei der Frage hervor, ob es einen
materialspezifischen R-Kurvenverlauf gibt, oder ob R-Kurvenverhalten generell von
geometrischen Effekten beeinfluBt wird. Uberlagert wird diese Diskussion durch die
Schwierig'keiten, Einflisse der Versuchstechnik und der Auswertemethoden zu
eliminieren. Abb. 2.3 gibt einen Uberblick méglicher EinfluBfaktoren, die bei der Ermittlung
der R-Kurve bericksichtigt werden missen.

Auswerteverfahren Ripléngenbest immung

Ripgeometrie *x\\\\\\\\\\\\\\\\\\

Probenvorbehandlung |—— | Ripwiderstandskurve

Priifapparatur Belastungsfiihrung Priifmedium

Probentyp

1\

Probengeometrie

Abb. 2.3 : EinfluBfaktoren bei der Bestlmmung der R-Kurve [29]

Die "richtige™ materialspezifische R-Kurve zu selektieren ist deshalb sehr aufwendig, zumal
in mehreren RiBausbreitungsuntersuchungen an langen Rissen Geometrieabhéngigkeiten
nachgewiesen wurden [45-47].




Beispielhaft soll an dieser Stelle zur Verdeutlichung der Geometrieabhangigkeit, der
EinfluB der normierten Kerbtiefe ag/w in SENB-Proben auf die Steigung der R-Kurve
hervorgehoben werden (Abb. 2.4). Mit steigenden ag/w-Werten von 0.2 liber 0.4, 0.6 bis
0.75 nimmt die Steigung der R-Kurvenver&ufe zu. Das R-Kurvenpotential von Ry=20 bis
Rmax=1 20J/m? wird unabhangig von der Kerbtiefe jeweils voll ausgeschopft wird.
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Abb. 2.4: EinfluB der Kerbtiefe auf den R-Kurveneffekt [34]

Die Diskussion um die Bestimmung des R-Kurvenverhaltens an langen Rissen relativiert
sich, wenn zusatzlich die in Abb. 2.5 dargesteliten R-Kurven von Al,Os fiir unter-
schiedliche RiBsysteme -lange, kurze und natlirliche Risse - in Betracht gezogen werden.

Es ist offensichtlich, daB sowohl die natiriichen als auch die kurzen Oberflachenrisse
(Oberfliachenrisse) im Gegensatz zu den langen Rissen einen geringeren R-Kurvenbereich
abdecken. Die RiBzahigkeit fir lange Risse liegt im Plateaubereich mit Ky ~ 6MPavm
nach einem stabilen RiBwachstum von ungefahr 2mm deutlich Uber dem bei
Oberflachenrissen gefundenen Werten von Ky = 4MPavm fiir eine RiBverl&ngerung von
200-300um.

Die Diskrepanzen zwischen den verschiedenen RiBsystemen sind Gegenstand vieler
Diskussionen [21], da sie direkt auf die Frage zurlickfithren, welche der angegebenen
RiBzéhigkeitswerte flir die Auslegung eines Bauteils relevant sind. Diese Problematik steht
auch im Zentrum des Interesses in dieser Arbeit.
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Abb. 2.5: R-Kurvenverhalten fur lange, kurze und natliriche Risse [48]

213 Modelivorstellungen

Fur die vorliegende Arbeit ist bei der Diskussion der experimentellen Ergebnisse ein
Grundverstandnis der alternativ diskutierten Modelivorstellungen des R-Kurvenverhaltens
von Al;O3 unabdingbar. Fir eine detailliertere Darstellung physikalisch-mathematischer
Modelle wird auf Ubersichtsartikel von Evans [17] und Steinbrech [19,48] sowie auf die
Arbeit von Bér et al. [29] hingewiesen.

Prinzipiell wird die Zunahme der RiBz&higkeit durch energiedissipative Prozesse entweder
hinter der RiBspitze durch RiBflankenwechselwirkung [39,41,45,46,49-51] oder vor der
RiBspitze durch Proze Bzonenmodelle [52-54] erklart.

RiBflankenmodell

Es wurde schon in Abschnitt 2.1 auf die fur den R-Kurveneffekt notwendigen
Voraussetzungen der Grobkornigkeit des Materials auf den zusatzlich geforderten
interkristallinen Mikrobruchmodus hingewiesen. Entscheidend flr das Ansteigen des
RiBwiderstandes ist die Ausbildung von kraftschilissigen Materialbriicken an den
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nichtebenen RiBflanken der Keramik. Bei Standardtestgeometrien kdnnen die RiBflanken
bis zu mehreren Millimetern lokalisiert in physikalischem Kontakt stehen. Durch das
Ineinandergreifen der RiBflanken (Verzahnen von Kérnern) kdnnen auBere Krafte entlang
des Risses iber Briicken, Verhakungen oder Reibungskontakien Gbertragen werden.
Hierdurch wird die lokale Spannungsintensitdt an der RiBspitze reduziernt. Erst durch die
Erhéhung der duBeren Spannungsintensitdt kann der RiB vorangetrieben werden. Der R-
Kurveneffekt geht in eine Séttigung' Uber, wenn die Abschirmung der RiBspitze einen
konstanten Wert erreicht.

Beispielhaft wird das Modell nach Steinbrech et al. [38,46,47,55-57] in Abb. 2.6
herangezogen, indem der R-Kurveneffekt in direktem Zusammenhang mit der Zunahme
der RiBflanken-Wechselwirkungszone z(a) steht [38,47]). Fur den ansteigenden Bereich
der R-Kurve von ag bis at nimmt auch die Lédnge der Wechselwirkungszone zu. Ab der
RiBlange ay ist die maximale Lénge der Wechselwirkungszone zy,, erreicht, so daB
weiteres RiBwachstum lediglich das Nachziehen einer konstanten Wechselwitkungszone
hinter der RiBspitze bewirkt, was gleichbleibende RiBzahigkeit ( Plateauwert ) bedingt. -
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Abb. 2.6: Qualitativer Verlauf des RiBwiderstandanstiegs nach dem RiBflankenmodell von
Steinbrech et. al. [38,46,47,55-57]

Als wichtige geometrische GréBe im Zusammenhang mit der Wechselwirkungszone ist die
RiB6ffnung & zu nennen, da sie die Energiedissipation an der einzelnen Ri Bflankenbriicke
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bestimmt. Aus Abb. 2.6 ist ersichtlich, daB ab einer bestimmten RiB&ffnung &(at) der
physikalische Kontakt der RiBflanken Uber z,, hinaus nicht mehr gegeben ist. Diese
kritische RiB6ffnung &(ay) wird von Steinbrech et al. zu einem Viertel des Kom-
durchmessers D¢ bestimmt [47], womit der KorngrdBeneinfluB Beriicksichtigung findet.

ProzeBzonenmodell

Beim ProzeBzonenmodell wird die Zunahme des RiBwiderstandes durch die Existenz von
Mikrorissen in einem Schadigungsbereich vor der MakroriBspitze - der ProzeBzone -
erklart, wie in Abb. 2.7 beispielhaft an dem Modell von Buresch [53,58-60] dargestellt wird.

Die fur die Modellvorstellung notwendige Bildung von MikroriBkeimen wird auf
Abkiihleigenspannungen 2.An, die an Korngrenzen und Tripelpunkten des Al Os- Geflges
(Abb. 2.7) aufgrund der Anisotropie der thermischen Ausdehnung wirksam werden,
zuriickgefihnt. Es bedarf nur geringer zusétzlicher Aktivierung durch &uBere Spannungen,
um MikroriBfelder zu generieren. Der diskontinuierliche MakroriBfortschritt findet dann
durch das Zusammenwirken von Mikrorissen statt.
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Abb. 2.7: Modell zur spannungsinduzierten MikroriBbildung nach Buresch [53,58-60]




13

Die Beschreibung der Mikrobruchprozesse und des MakroriBwachstums fir sich allein gibt
aber noch keine Begrindung fur die Existenz eines R-Kurveneffekts. Dieser wird aber
durch die progressive Zunahme der MikroriBbildung wahrend der MakroriBveriangerung
erklan, die entweder auf die VergréBerung der ProzeBzone oder auf die Zunahme der
MikroriBdichte bei gleicher ZonengréBe zurlickzuflhren ist.

Aus speziellen tUntersuchungen nach dem Eliminieren von potentiellen RiBflanken und
ProzeBzonen geht hervor, daB in der Tat Krafte im RiBflankenbereich durch verhakende
Kérner Ubertragen werden [20]. Das RiBflankenwechselwirkungsmodell wird daher
bevorzugt zum Modellieren des R-Kurveneffektes in grobkérniger Keramik genutzt [17,19].

2.2 Subkritisches RiBwachstum

In den vorangegangenen Abschnitten der Arbeit wurde der Bruchvorgang ohne
Berlcksichtigung von zeitabhangigen RiBwachstum betrachtet. Bei Alumiumoxid wird
jedoch haufig beobachtet, daB sich in verschiedenen Umgebungsmedien bei
Beanspruchung ein zeitabhéngiges Festigkeitsverhalten [61,62] bemerkbar macht. Die
zeitabhéangige Festigkeit zeigt sich sowohl in dynamischen als auch in statischen
Ermidungsversuchen. Konkret bedeutet dies fiir den ersten Fall, daB mit abnehmender
Belastungsrate die Bruchspannung und flir den zweiten Fall die Lebensdauer mit
zunehmender Belastungsniveau sinkt.

Der konstatierbare Festigkeitsabfall kann nach Beziehung (1) auch als RiBzahigkeitsabfall
betrachtet werden. Als Ursache fiir das subkritische RiBwachstum keramischer Werkstoffe
ist anzusehen, daB neben mechanischen Spannungen auch das Umgebungsmedium und
die Temperatur zu einer Begtinstigung (Aktivierung) der elementaren RiBschritte beitragen
[63]. Bei Al;O3 firdert insbesondere H,O das RiBwachstum. Als Ursache fir das
subkritische RiBwachstum von Al,O3 ist die Beginstigung der elementaren RiBschritte
durch die Wirkung des Umgebungsmediums, insbesondere H,O-Gehalt [61,63-65],
anzusehen. Durch die Anlagerung und Wechselwirkung von Wassermolekilen mit den
Oberflachen des Risses bzw. dessen Transport zur RiBspitze wird der Materialwiderstand
gegen weiteren RiBfortschritt herabgesetzt [64,65].

In der Ublichen Terminologie der Rininet_ikdarstellungen gibt Abb. 2.8 den experimentell
vielfach bestatigten qualitativen Zusammenhang von Spannungsintensitatsfaktor K und
RiBfortschrittsgeschwindigkeit v in einer v,K-Kurve [64] wieder.
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Zwischen angenommenen Schwellwert Ko und Spannungsintensitét bei gréBtmaéglicher
RiBgeschwindigkeit (K;c) existieren drei Bereiche des subkritischen RiBwachstums, die
sich durch ihre geschwindigkeitsbestimmenden Mechanismen unterscheiden.

Bereich i: Im ersten Bereich bestimmen die Reaktionen des

Umgebungsmediums mit der Al,Os-Keramik die Geschwindigkeit der
RiBausbreitung. Solange die Reaktionsrate der Wassermolekile an der
RiBspitze groBer ist als die rein mechanisch erzielbare RiBgeschwindigkeit
[63,64,66] bestimmt die Reaktionsgeschwindigkeit das RiBwachstum.

-0
R
ol Ill spannungsgesteuen
Il transportgesteuert
| umgebungsgesteuert
Ky

Abb. 2.8:

Zusammenhang zwischen RiBfortschrittsgeschwindigkeit v und
Spannungsintensitatsfaktor K bei subkritischen RiBwachstums

Bereich Il: Der Bereich |l zeichnet sich dadurch aus, daB die RiB-
geschwindigkeit praktisch unabhangig von der mechanischen RiBantriebskraft
ist. In diesem Ubergangsbereich sind RiBfortschrittsgeschwindigkeit und
Transportgeschwindigkeit der Wassermolekile zur RiBspitze gleich, so daB die
Transportrate des Umgebungsmediums die RiBgeschwindigkeit festlegt.

Bereich lll:  In Bereich il spielt der UmgebungseinfluB keine Rolle mehr. Die
RiBfortschrittsgeschwindigkeit wird nur durch den Spannungsintensitatsfaktor
bestimmt. Die obere Grenze fir die Belastbarkeit der Keramik wird haufig als
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kritische Spannungsintensitat Kc definiert. Unter inerten Bedingungen sollte
nur Bereich Il (siehe strichpunktierte Fortsetzung) existieren.

Aus Abb. 2.8 ist zu entnehmen, daB sich der UmgebungseinfluB bei vorgegebener
RiBgeschwindigkeit durch einen verminderten Spannungsintensitatsbedarf bemerkbar

macht (Vergleich strichpunktierter Fortsetzung von Bereich Il und Bereich I).

Der gleiche Effekt wird auch fur das R-Kurvenverhalten beobachtet (Abb. 2.9).
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Abb. 2.9: Vergleich des R-Kurvenverhaltens von AF 99.7 in verschiedenen
Umgebungsmedien [28]

In der Reihenfolge inertes Medium (Ol), wenig H,O (in Luft) und H,O verschieben sich die
R-Kurven zu tieferen RiBwiderstandswerten. Konkret weist Mundry [28] in Untersuchungen
fur das AF 99.7 an langen SENB Rissen eine nahezu paraliele Verschiebung der R-
Kurven nach. Beipielsweise ergeben sich fir a/w = 0.9 Unterschiede von
Rsiiiconsi=110N/m (Kg = 6.19MPavm) und R, ;4 = 90N/m (KR = 5.73MPavm).

2.3 EinfluB von hohen Temperaturen

Die Aktivierung der Elementarschritte des RiBwachstums sollte bei héherer Temperatur
ebenfalls beglnstigt sein. Geringe RiBantriebskraft und damit kleinere meBbare
RiBzahigkeitswerte und R-Kurven auf niedrigerem Niveau sind damit zu erwarten. Fir die
Al,O3-Modifikation AF 99.7 liegen auch SENB LangriB-Ergebnisse [28] zum Temperatur-
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einfluB vor (Abb. 2.10). Aufgetragen ist die RiBz&higkeit {iber die RiBverlangerung Aa (bei
Mundry wurde in der originalen Auftragung RiBwiderstand R als Funktion von a/w
gewdhit). Es ist deutlich eine Absenkung der RiBzahigkeit bei der héheren Temperatur
festzustellen. Die Raumtemperatur R-Kurve startet bei Ky = 3MPavm und endet bei
ungefshr Kg = 6MPavm, wohingegen bei 10000C sowohl der Startwert mit Ky =
1.7MPavm als auch der Endwert, der bei Kgr = 3.9MPavm liegt, signifikant geringere
RiBzahigkeitswerte aufweisen. Wiederum wird eine nahezu parallele Verschiebung der R-
Kurven beobachtet.

Die im Temperaturbereich bis 10009C vorgestellten speziellen Ergebnisse fiir AF 99.7
konnen aber nicht fur alle Al,O3-Keramiken verallgemeinert werden. Zum Beispiel nimmt
fir das glasphasenhaltige B40 mit zunehmender Temperatur ab 7000C der interkristaliine
Bruchmodus und damit auch die RiBz&higkeit zu.
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Abb. 2.10: HochtemperatureinfluB auf die RiBzahigkeit an Luft von AF 99.7 [28]
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3 METHODEN ZUR RISSZAHIGKEITSERMITTLUNG AN
HARTEEINDRUCKRISSEN

In diesem Kapitel wird der Kenntnisstand zur Bestimmung der RiBzahigkeit an
Harteeindruckrissen aufgezeigt. Erfahrungen aus der Anwendung "etablierter" Methoden
aber auch Erkenntnissse aus neueren theoretischen Uberlegungen flieBen in die
Beschreibung ein. BewuBt wird dabei der Darstellung in Teilen des Kapitels ein gewisser
Ergebnischarakter gegeben, um ein mdglichst geschlossenes Bild lber die Methoden
anzufertigen. Nicht zuletzt werden dadurch auch die nachfolgenden Kapitel leichter
nachvollziehbar.

Aufgrund der insbesondere von Lawn und Mitarbeiter verdffentlichten Ergebnisse [67]
bestand zu Beginn der vorliegenden Arbeit die Erwartungshaltung, mit Harte-
eindruckmethoden R-Kurvenverhalten fir die ausgewahlte Aluminiumoxid-Modifikation
nachzuweisen. Die Aufmerksamkeit richtet sich in den nachfolgenden Kapiteln daher
besonders auf die Frage, wie sprodes Materialverhalten mit Kg = const. von
"riBtolerantem” Materialverhalten mit Kg = Ky (¢) durch Hérteeindruckmethoden zu
differenzieren ist (Abb. 3.1). Bei den Harteeindruckrissen wird der Ublichen Konvention
folgend, die OberfidchenriBl&nge mit ¢ bezeichnet (siehe auch Abb. 3.2).

Grundsatzlich kann jeder RiBzahigkeitswert Kgr ermittelt werden, wenn ein
Gleichgewichtszustand mit der riBantreibenden Spannungsintensitdt besteht. In der
vorliegenden Arbeit wurden Gleichgewichtszustdnde untersucht, bei denen Eigen-
spannungen (Kreg), Biegespannung (Kypp) und die Kombination beider (Kps + Kapp)
riBantreibend wirkten, wobei Makroeigenspannungen als vernachlassigbar angesehen
wurden. Entsprechend lassen sich die Gleichgewichtsbedingungen

Kres =Kg (Gl.2)
Kres + Kapp = Kr (Gl.4)

zur Ermittlung der RiBzahigkeit angeben. Bei der expliziten Formulierung der Beziehungen
(2)-(4) muB jeweils die Geometrie der Harteeindruckrisse bekannt sein. Im Abschnitt 3.1
werden zunachst die beiden wesentlichen Erscheinungsformen von Héarteeindruckrissen
beschriecben. Sie beeinflussen unterschiedlich die RiBz&higkeitsermittiung mittels
Eigenspannungen fiir den initiierten RiB (G1.2) wie in Abschnitt 3.2 gezeigt wird. Aber auch
bei reiner Biegebeanspruchung (GI.3) von eigenspannungsfreien Hérteeindruckrissen
spielt die RiBgeometrie eine wichtige Rolle (Abschnitt 3.3).
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Kg = Kg(c)

KR = const

C
Abb. 3.1 : RiBz&higkeitsverhalten spréder Materialien mit Ky = const
und "riBtoleranter” Materialien mit Kg = Kg (c)

Im Abschnitt 3.4 wird der Ansatz beschrieben, mit Hilfe der Uberlagerung von
Eigenspannung und bruchausiésender Biegespannung (Gl.4) die RiBzahigkeit zu
ermitteln. Allen Ansatzen ist gemeinsam, daB sie nur eine definierte RiBgeometrie und
damit nur einen Gleichgewichtszustand - auf der einen Seite die InitiierungsriBlénge ¢, und
auf der anderen Seite die InstabilitatsriBlange ¢, - zur RiBzdhigkeitsangabe heranziehen.
Im Gegensatz dazu wird in den Abschnitten 3.5 und 3.6 die RiBzahigkeit durch
kontrolliertes stabiles RiBwachstum zwischen ¢ und ¢, bestimmt, wodurch eine Vielzahl
von "quasi”-Gleichgewichtszustanden zur Verfligung steht.

Die Betrachtung singuldrer RiBgeometrien entspricht dem bisherigen “etablierten”
Verstandnis der RiBz&higkeitsermittlung mit Harteeindruckverfahren. Das kontrollierte, in
situ verfolgte stabile RiBausbreitungsexperiment hat erst in allerjlingster Zeit Bedeutung
gewonnen [21,68-72).

Nach Darstellung der allgemeinen Methodik kontrollieren Wachstums der
Hérteeindruckrisse erfolgt in den Abschnitten 3.7 und 3.8 eine detailierte Analyse der fiir
die Bestimmung der RiBzahigkeiten bedeutenden RiBgeometrie- und Eigenspannungs-
parameter. Auf die Berechnungen der Spannungen flr die 3Punkt/4Punkt - Biegung und
der C-Ring-Belastung wird im Anhang eingegangen.
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3.1 RiBmorphologie

Beim Setzen eines Haneeindrucks mit ausreichend hoher Last werden in sproden
Werkstoffen Risse eingebracht. An der Oberfliche entsteht durch einen Vickers-
Harteeindruck idealerweise das in Abb. 3.2 skizzierte RiBmuster, wobei die Lange der vier
RiBarme sowohl von der RiBzahigkeit des Materials als auch von der Eindruckslast
abhangt. Im Gegensatz zu "natliflichen” Rissen kann mit der Eindruckmethode die Lage
und GrdBe des Defektes festgelegt werden.

— tl.._

d: Eindrucks-Diagonalen
I: OberflichenriBlange auBerhalb

L
W des Eindrucks
o] c: halbe OberflachenriBlange

-

[
: Legende:
1
l
L

Abb. 3.2 : RiBmuster auf Probenoberfliche eines Vickers-Hanteeindrucks und mégliche
RiBtiefenprofile
Rechts: Palmqvist Ri8, haufig bei kleinen Lasten
Links: Medianer RiB bei héherer Last

Zur Bestimmung des Eigenspannungsintensititsfaktors Kieg aber auch ‘des
Intensitatsfaktors fir Biegung K, geniigt aber nicht nur die Kenntnis Gber die RiBlange
auf der Probenoberfldche. Vielmehr muB das gesamte RiBprofil (also auch in der Tiefe)
bekannt sein. Bei Vickers-Eindriicken werden im wesentlichen Risse gefunden, die einen
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medianen oder radialen Verlauf aufweisen (Abb. 3.2). Daneben kdnnen aber auch laterale
Risse paraliel zur Probenoberflache auftreten.

Mathematische Beschreibungen fiir das Eigenspannungsfeld eines Palmqvist-Risses und
eines medianen Risses stehen zur Verfligung [73] und auch fir die Bestimmung von Kpp
far halbeliiptische RiBprofile existieren Lésungen [74].

Sie erfordern jedoch detailliete Angaben zum RiBprofil, deren Ermittiung bei der Gblichen
experimentellen Beschrankung auf die WMessung von OberflachenriBlangen
Schwierigkeiten bereitet. Meist wird ein empirischer Losungsweg eingeschlagen, bei dem
die Gltigkeit der mathematischen Beschreibung fiir einen Palmqvist- oder medianen Ri8
tber die Korrelation von Eindruckslast und OberflachenriBlange ungeachtet des realen
RiBprofils gepruft wird.

3.2 Eigenspannungsintensitét

Der Intensitatsfaktor fir Eigenspannungen (K..spq) kann bei einem Palmqvist-RiB [75]
durch die allgemeine Beziehung

beschrieben werden, wobei H die Harte des Werkstoffes, P die Eindruckslast und | die
OberflachenriBlange auBerhalb des Eindrucks sind (Abb. 3.2). xpq ist als
Materialkonstante eingefihrt, die von elastisch-plastischen Verformungsverhalten beim
Harteeindruck und damit vom Quotienten E/H abhéngt.

Fir einen medianen RiB wird hergeleitet [76]
Kresm = xm P/c32 (GL.6)

wobei ¢ die halbe OberflachenriBlange reprasentiert (Abb. 3.2) und die GroBe xy
wiederum als Parameter zur Festlegung des Eigenspannungsfeldes herangezogen wird.

Sowohl fir Palmqvist als auch fiir mediane Risse existieren eine Vielzahl von Anséatzen
[73,77], die sich im wesentlichen durch Unterschiede in den Faktoren yxpq und Xy
unterscheiden.
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Im Rahmen dieser Arbeit steht der mediane RiBtyp im Vordergrund. Deshalb werden in
der Tabelle 3.1 exemplarisch flir diesen RiBtyp einige Ansétze angegeben, die spater zur
Bestimmung der RiBz&higkeit benétigt werden.

Mit Kenntnis des Eigenspannungsfeldes kann die RiBzahigkeit direkt aus der
Gleichgewichtsbeziehung Gl. 2 bestimmt werden.

Tabelle 3.1: Typische Ansatze zur Berechnung des Eigenspannungsintensitatsfaktors far
mediane Risse (GeometriegréBen ¢ und d gemas Abb. 3.2)

Literatur Gleichung fir RiBzahigkeit Kg
Anstis [76] 0.016 (E/H)0-5 Pc-372

Niihara [77] 0.067 (E/H)04 Hd0-5 (c/d)3/2
Lawn [78] 0.028 (E/H)0-5 HdO-5 (c/d) -3/2

Der Vergleich zwischen riBantreibender Spannungsintensitét durch die Eigenspannungen
des Harteeindrucks und materialspezifischem RiBz&higkeitsverhalten 148t sich grafisch mit
Hilfe der Abb. 3.3 veranschaulichen. '

Die Abbildungen geben den Verlauf von K¢ sowohl fir einen Palmquist RiB als auch fr
einen medianen RiB in Abh&ngigkeit von OberflachenriBlange |y bzw. cg wieder. Die Kgg-
Kurven werden exemplarisch fir zwei unterschiedliche Hérteeindrucklasten gezeigt.

Einerseits ist es offensichtlich, daB der Eigenspannungsintensitétsfaktor Kigs (P.lg) bzw.
Kres (P.co) im Gleichgewichtszustand mit konstantem RiBzahigkeitsverhalten trotz
Variation der Harteeindruckiast P und der daraus folgenden Variation der
InitiierungsriBlange Iy bzw. ¢y konstant sein muB.

Andererseits muB fiir Eigenspannungsintensitatsfaktor im Gleichgewichtszustand mit
ritolerantem Verhalten, Kr = K(l) bzw. Kr = K(c), das Ansteigen von Kgg mit Zunahme
der Harteeindrucklast P aufgefunden werden (Abb. 3.3). Trotzdem kann der Anstieg auch
durch Abweichungen von der mathematischen Beschreibungen sowohl fiir den Palmgvist
RiB als auch fur den medianen Ri8 interpretiert werden.
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KR \ a) Palmqvist RiB

b) medianer RiB
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Abb. 3.3 : Eigenspannungsintensititsfaktor Ks und RiBzahigkeit Kg als Funktion der
RiBlange

Bei konstanter RiBz&higkeit lassen sich allerdings zur qualitativen Differenzierung des
RiBtyps die Gleichungen (5) und (6) mit den experimentell ermittelten RiBlangen ly, ¢y und
der Harteeindrucklast P heranziehen. Es empfiehlt sich, die MeBgroBen doppelt-
logarithmisch aufzutragen. Der RiBtyp geht dann aus der Steigung hervor. Ein medianer

RiBtyp liegt fiir eine Steigung von m = 2/3 und der Palmqvist RiB fiir eine Steigung von m =
1 vor (Abb. 3.4).
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Abb. 3.4 : Doppelt-logarithmische Auftragung der InitiierungsriBlangen lp oder ¢cg Gber der
Harteeindrucklast P zur Identifikation des RiBtyps ~
m=1 : Palmqvist-RiB |
m=2/3 :medianerRiB

Die Auftragung erweist sich in der Praxis jedoch als wenig sensitiv, weil stets vorhandene
experimentelle Abweichungen von der gesuchten RiBlangen-GesetzméBigkeiten durch die
doppelt-logarithmische Auftragung kaum erkennbar sind. Ein schwacher R-Kurveneffekt
kann damit beispielsweise unentdeckt bleiben.

L7 i

Pc63/2 | bl U

p

Abb. 3.5 : Aufragung von  VHP/y und Pcg32 (ber der Harteeindrucklast P zur
Identifikation :
Palmqvist/medianer RiB sowie konstante/ansteigende RiBz&higkeit
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Vorteilhafter erscheint deshalb eine direkte Auftragung von YHP/ bzw. Pcy¥2 als Funktion
der Harteeindrucklast P, die erheblich empfindlicher auf Abweichungen reagiert (Abb. 3.5).
In der Abbildung sind auch Kurvenverdufe skizziert, die sich im Falle von R-
Kurvenverhalten ergeben kénnen, wenn der Eigenspannungsparameter y lastunabhangig
ist.

An dieser Stelle ist aber hervorzuheben, daB die Frage nach R-Kurvenverhalten mit dieser
Auftragung dennoch nicht eindeutig beantwortet werden kann, da ein Ansteigen der Werte
VHP/l; bzw. Pcy32 mit zunehmendem P auch seine Ursache im Ubergang
Palmqvist/medianer RiB haben kann. Kldrend sollte die Anwendung mehrerer
Harteeindruckmethoden wirken, deren Ergebnisse in sich schilssig sein missen.

3.3 Spannungsintensitatsfaktor von Biegespannungen

Sind Oberflachenrisse frei von riBantreibenden Eigenspannungsanteilen, so ist es auch
moglich, allein aus der Biegebeanspruchung die RiBzahigkeit zu bestimmen. In der
dblichen bruchmechanischen Formulierung ergibt sich der Biegespannungsintensitéts-
faktor Kapp 2u

Kapp=V" oV ¢ (GL.7)
wobei mit dem modifizierten Geometriefaktor (der in Kapitel 3.7.2 genauer dargestelit wird)
v =Valc y , (GL.8)

der Tatsache Rechnung getragen wird, daB in Gl. (7) nicht die RiBtiefe a, sondem die
OberflachenriBlange ¢ steht. Weiterhin gehen die &uBere Spannung ¢ und die halbe
OberflachenriBlange ¢ in die Beziehung ein.

Abb. 3.6 stellt unterschiedliche Verldufe des Spannungsintensitatsfaktors Kypp
(gestrichelte Linien) dar, die mit Zunahme der Biegespannung o héher liegen. Ein durch
die Harteeindruckslast P induzierter RiB der Lange ¢ erfordert bei konstanter RiBz&higkeit
eine Belastung mit der Spannung o,y (R= const) bevor Instabilitdt eintritt. Ab cg ist bei
weiterer RiBveridngerung die sich aus oy, ergebende RiBantriebskraft Kypp (0m1) stets
gr6éBer als der Materialwiderstand.
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Abb. 3.6a: RiBzahigkeit Ky und Biegespannungsintensitétsfaktor Ky, versus RiBlange ¢
a) ideal sprides Verhaiten b) R-Kurvenverhalten

Im Falle von R-Kurvenverhalten bedarf es einer weiteren Steigerung der Biegespannung
bis schlieBlich die Kapp (0m2) Kurve die R-Kurve tangential berlihrt. Mit den Instabilitéts-
bedingungen

dKr dKapp
dc - dc

ist die kritische RiBlange cp, festgelegt, bis zu der spannungsfreie Harteeindruckrisse bei
R-Kurvenmaterial stabil wachsen kdnnen.

Auch die Gestalt der R-Kurve kann theoretisch ermittelt werden, wenn durch
unterschiedliche Harteeindruckslast verschieden lange Ausgangsrisse erzeugt werden (s.
Abb. 3.6b).

Allerdings muB an dieser Stelle bemerkt werden, daB dieses Verfahren nur sinnvoll ist,
wenn die beim Setzen des Harteeindrucks eingebrachten Eigenspannungen zuvor
eliminient wurden. Genau dies ist aber experimentell nur schwer zu realisieren. Die
prinzipielle Einfachheit der Methode erfhrt in der praktischen Anwendung starke
Einschrankungen. Fir den Abbau der Eigenspannungen bietet sich primér eine
Glihbehandlung [72] an. Problematisch ist dabei jedoch, daB nicht vollsténdig abgebaute
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Eigenspannungen fiir stabiles RiBwachstum sorgen und damit R-Kurvenverhalten
vortauschen.
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Abb. 3.6b: Instabilitdtsbedingungen bei R-Kurvenverhalten fiir spannungsfreie Harte-
eindrucksrisse unterschiedlicher AusgangsriBlange

3.4 Ubenagerung von Eigen- und Biegespannungsanteil fir den kritischen RiB

Eine weitere Mdglichkeit der RiBzahigkeitsermittiung erdfinet sich durch die Uberlagerung
der vorhandenen Eigenspannungen mit einer zusétzlichen kritischen Biegebeanspruchung
[80]. Der AnfangsriB wéachst stabil bis zu der RiBlénge cr, bei der unter der Bruchpannung
Om die Probe katastrophal versagt (Abb. 3.7).

Am Instabilitdtspunkt missen wiederum die RiBzdhigkeit und der Spannungs-
intensitatsfaktors sowie ihre Ableitungen im Gleichgewicht stehen

K = KR und
tot dc dc

(G1.9b)




27

Abb. 3.7: Qualitative Darstellung der RiBinstabilitatsriBlange bei Erreichen der maximalen
Bruchspannung o,
a) fir konstantes Materialverhalten b) fiir R-Kurvenverhalten

Wéchst der RiB weiter, so ist stets dKr/dc < dK;/dc. Graphisch entspricht (GI.9b) dem
tangentialen Berihrungspunkt von RiBantriebskraft und Materialwiderstandskurve. Aus
Abb. 3.7 geht qualitativ hervor, daB bei R-Kurvenverhalten eine gréBere RiBverlangerung
auftreten sollte als bei konstanter RiBzahigkeit. Eine mathematische Analyse der
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RiBverldngerung und ihrere Auswirkung auf die Bruchspannung liegt bislang nur fur den
Fall konstanter RiBz&higkeit vor [80). Das Gleichgewicht von RiBzahigkeit und Spannungs-
intensitétsfaktor bei ¢y, flihrt zu der expliziten Beziehung

Kr(Cm) = Kiot(Cm) = XPm¥2 +V'om Vo, - (Gl.10)

welche nach Substitution von ¢, durch f(cy) und ¥ durch Kr/Pcy3/2 eine Korrelation von
Om und P gestattet.

Dadurch wird eine Differenzierung in sprode oder "riBtolerante” Keramik méglich, die in der
einschlagigen Literatur meist mit der logarithmischen Auftragung der MeBgrdBen log o
versus log P getroffen wird (Abb. 3.8). Konstante RiBzahigkeit wird durch eine Gerade mit
der Steigung B=-1/3 angezeigt, wohingegen eine flachere Steigung p > -1/3 als R-
Kurvenverhalten interpretiert wird.

lgo

lgP

Abb. 3.8: Doppelt-logarithmische Auftragung der MeBgréBen log ¢ dber log P
B=-1/3: konstante RiBzahigkeit
B>1/3: R-Kurvenverhalten

Allerdings gibt es in der Literatur Modifikationen hinsichtlich dieser Auswertung, die sich
insbesondere auf Annahmen zur Instabilitat beziehen, da ja ¢, bei diesem Verfahren nicht
in situ beobachtet wird. Auch existieren Unterschiede bei der analytischen Beschreibung
des R-Kurvenverhaltens. Im folgenden wird auf verschiedene Auswertungsansatze niher
eingegangen, da im Diskussionsteil prinzipielle Kritik an diesen Methoden gelibt wird.
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3.4.1 Verfahren nach Lawn

Der Ansatz von Lawn und Mitarbeitern (Chantikul et al. [80]) fiihrt - unter der Annahme,
daB sowohl x als auch y konstant sind - zu einem Verhaltnis zwischen der kritischen
RiBlange ¢, und der initiierten RiBlange ¢y von cp,/cy = 2.52 [80]. Dieses Verhiltnis flieBt
implizit in die Beziehung fir die RiBzdhigkeit Ky ein, die sich zu

KR = Kiot Chantikui =N (E/H)18  (o,P1/3) 34 (Gl.11)

ergibt. Der konstante Faktor n wird durch Kalibrierung an LangriB-Ergebnissen mit
0.59+0.12 angegeben, obwohl nach theoretischen Berechnungen mit der Annahme, da8
y=1.27 und £=0.016 ist, der n-Wert sich zu 0.747 mit einer Abweichung von 27% ergeben
sollte [80].

Da n-(E/H)1/8 konstant ist, zeigen lediglich die Versagensspannung o, und die Harte-
eindruckslast P tber den Ausdruck P13 an, ob konstante RiBzahigkeit oder R-Kurven-
verhalten voriegt. Fiir den Fall, daB die Versagensspannung o, propottional zu P13
(entspricht einem f=-1/3 aus Abb. 3.8) abnimmt, ergibt sich eine konstante RiBz&higkeit.
Féllt andererseits die Versagensspannung oy, unterproportional zu P -1/3 ( B>-1/3 in Abb.
3.8), dann wird dies als riBtoleranteres Verhalten - also R-Kurvenverhalten - interpretiert.
Die Kritik an dieser Methode ist darin zu sehen, daB der konstante Vorfaktor n (E/H)1/8 die
Annahme konstanter x- und y-Werte impliziert. Fur die spétere Diskussion, bei der beide
Parameter eine wichtige Rolle spielen, ist es von Vorteil, eine der Gleichung 11
aquivalente Darstellung mit [80]

Kr= 4[1/3 yx13]34 (o, p1/3) 3/4 (GL.12)
zu wabhlen, in der sowohl der Geometriewert y als auch der Eigenspannungsfaktor x
explizit aufgefihrt sind. :
342 Verfahren nach Krause

In Erweiterung des vorangegangenen Verfahrens bezieht Krause [32] auch R-
Kurvenverhalten mit der allgemeinen mathematischen Beschreibung der RiBz&higkeit

Kg = kam (G.13)
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in die Analyse ein. Das RiBz&higkeitsverhalten wird parametrisiet durch die
RiBz&higkeitskonstante k, die RiBtiefe a und den Exponenten m. Fir m > O liegt R-
Kurvenverhalten vor. Der Ansatz ist zwar nicht physikalisch fundiert, ermdglicht aber eine
in sich geschlossene Lésung fir die R-Kurve. Als Besonderheit ist hervorzuheben, daB die
mathematischen Beschreibungen der RiBzahigkeit und der Beanspruchungen auf die
RiBtiefe a bezogen sind. Ausgehend von Gl. 4 ergibt sich

kam =  yoal? 4+ yPa3R2 . (Gl.14)

Nach Ableitung beziglich der RiBtiefe und weiterer Rechenoperationen [32] resultiert
daraus das Verhaltnis zwischen der kritischen RiBtiefe a,, und der InitiierungsriBtiefe ag

amfag = [ 4/(1-2m) ] Z(3+2m) (GL15)
Fur m=0 folgt mit der von Chantikul hergeleiteten Beziehung cp,/cy = 2.52, wobei RiBlange
und RiBtiefe gleichgesetzt wurden ( in Kapitel 3.7 wird bei der RiBprofilentwicklung gezeigt,
daB dieser Unterschied zwischen ¢ und a nicht vernachldssigbar ist ). Zur Bestimmung der
Konstanten m und k werden von Krause die Beziehungen

m = (1-38) / (2 + 2P) (Gl.16)
und

k = wo(By)P (1+p)(1+B) (Gl.17)
eingefiihrt. Diese wiederum erfordern die Kenntnis der Parameter o, p und v, welche unter
Einbeziehung der experimentellen MeBgréBen aus der Beziehung zwischen der kritischen
Spannung o und der Harteeindrucklast P

o=aPB (GL.18)
und der Beziehung zwischen der Harteindruckslast P und der InitiierungstiBtiefe ag

v = Plag2(1+B) (G.19)

ermittelt werden.
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Wie schon erwahnt, ist die Existenz des R-Kurvenverhaltens direkt mit dem Exponenten
der Gl. 18 verkniipft, der bei doppelt-logarithmischer Auftragung log ¢ als Funktion von log
P (Abb. 3.8) entsprechende Darstellungen entnommen werden kann. Erst ein flacheres
Gefélle als -1/3 fihrt zu einem m-Wert gréBer Null und damit zu R-Kurvenverhalten.

Die konkrete Lésung der R-Kurve wird durch die theoretisch hergeleitete kritische RiBtiefe
am (siehe Gleichung 15) und Gber die Gleichung Kg = k a;™ bestimmt. Eine Gberschétzte
kritische RiBtiefe flihrt also zu einer hoheren RiBzahigkeit, insofern ist die Diskussion uber
die "wahre" Kkritische RiBtiefe von Bedeutung, die im 6.Kapitel aufgegriffen wird.

343 Verfahren nach Cook

Die beiden bisher beschriebenen Verfahren haben gemeinsam, daB die kritische RiBlange
Cm bzw. die kritische RiBtiefe a;;, theoretisch hergeleitet sind. Ein Beweis fiir die Richtigkeit
dieser Verfahren ist direkt nicht méglich, da der kritische RiB, der zum Versagen der Probe
fihrt, bei Al,O3 in der Regel nachtrdglich nicht fraktographisch ausgemessen werden
kann. Als KompromiB8 schlagen Cook und Lawn [81] vor, mehrere Harteeindriicke
innerhalb des inneren Auflagerabstandes von 4-Punkt-Biegeproben einzubringen. Da trotz
gleicher Belastung und vergleichbarem RiBwachstum nur ein RiB zum Versagen der
Proben flhrt, kdnnen die verbleibenden sogenannten "Dummy™-Risse nach dem
Bruchexperiment in ihrer RiBlange vermessen werden. Theoretisch kann gegen dieses
Vorgehen eingewandt werden, daB die Dummy-Risse kirzer oder linger sind als der zum
Versagen fuhrende RiB. Auf diesen Einwand wird in der Diskussion eingegangen. Mit
Kenntnis dieser experimentell gewonnenen und nahe an der kritischen Instabilitat
liegenden RiBlange cpp, ergibt sich fir die RiBz&higkeit aus Gl. 10

Ktot(Cam) = W*omV Cgm + XP Cam™/2. (Gl.10a)
Leichter handhabbar erweist sich im Falle konstanter RiBz&higkeit die Gleichung 20 [70]
Kiot(Cam) = 4/3 W m 6mVCam (G1.20)

fir deren Lésung neben den experimentellen MeBgroBen nur die Angabe des
Geometriefaktors y',, notwendig ist.
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3.5 RiBwachstumsverhalten bei Biegespannungen

Die in Abschnitt 3.3 beschriebene Methode der Biegebelastdng eigenspannungsfreier

Risse stiitzt sich auf die MeBdaten aus einem schnellen RiBausbreitungsexpetiment und

die AusgangsriBlange von Harteeindruckrissen, cg. In der nachfolgend vorgesteliten

Methode werden die mit Harteeindrucksrissen versehenen Proben stufenweise belastet

und das stabile Wachstum des Risses in situ mikroskopisch beobachtet. Durch die

langsame Versuchsdurchfiihrung an Luft ist speziell fiir das untersuchte Al,O5 dabei auch
subkritisches RiBwachstum zu erwarten.

Die Gileichungen 7 und 8 gestatten dennoch am Ende einer Belastungsstufe (nach
hinreichender Wartezeit ohne RiBwachstum) die RiBzahigkeit fir den jeweiligen
Gleichgewichtszustand zu ermitteln. Der Vorteil dieser kontrollierten Belastungs-Methode
liegt darin, daB zuverldssigere Aussagen Gber das RiBzahigkeitsverhalten méglich sind.

Einerseits kann auf konstante RiBz&higkeit geschlossen werden, wenn der Ri bis zum
spontanen Probenbruch nicht wéchst. Andererseits wird durch stabiles RiBwachstum R-
Kurvenverhalten offenkundig. Alierdings gilt in beiden Féllen die Einschrankung, daB die
Harteeindruck-Eigenspannungen bei Beginn des Versuches mit Sicherheit abgebaut sein
mussen. Dies kann nur sicher bei fehlendem stabilem RiBwachstum - also bei konstanter
RiBz&ahigkeit - behauptet werden, eine zweifelsfreie Aussage lber R-Kurvenverhalten ist
mit dieser Methode dagegen nicht mdglich.

3.6 RiBwachstumsverhalten bei Biege- und Eigenspannungsbelastung

In Gleichung 4 wurde die Gleichgewichtssituation zwischen der RiBzahigkeit Ky und den
uberagerten Intensitatsfaktoren Keeg und Kgap, formuliert. Im folgenden wird diese
Beziehung, welche die zentrale Gleichung dieser Arbeit darstellt, nicht nur auf die initiierte
RiBlange cq (siehe Abschnitt 3.2 und 3.3) und die kritische Rillange ¢, (siehe Abschnitt
3.4) bezogen, sondern auch auf eine Vielzahl von RiBldngenmessungen im Bereich
zwischen ¢ und cn,. Das daflir erforderliche stabile RiBwachstum ist selbst bei konstanter
RiBzahigkeit wegen der vom Harteeindruck induzierten Eigenspannungen moglich, die
sich bei RiBfortschritt in dem MaBe abbauen wie die Biegespannungen zunehmen.

Abb. 3.9 zeigt, in welchem Zusammenhang der Verlauf der Gesamtspannungsintensitét
mit der (konstanten) RiBz&higkeit steht. Ohne auBere Spannung liegt der Schnittpunkt von
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Kiot Und KR bei c=cj. Mit stufenweiser Erhéhung der &uBeren Spannung o; wéchst der Ri
(c;) bis bei cyy, die Instabilitdtsbedingung dK;i/dc = dKg/ dc erreicht wird.

Allerdings kdnnen experimentell durch die stufenweise Lasterhdhung nur eine diskrete
Anzahl von RiBlédngen zwischen cq und ¢, gemessen werden, eine kontinuierliche
Erfassung des gesamten RiBlangenbereiches ist mit der gewahiten Methode nicht
méglich. Dennoch ist mit der breiten Datenbasis vor allem konstantes RiBzahigkeits-
verhalten relativ sicher zu bestimmen. Aber auch ein eventuell vorhandener R-
Kurvenanstieg wird leichter identifizierbar.

Im Fall des Al,O5 missen zunéchst aber erhebliche Schwierigkeiten bei der Bestimmung
von Kpeg Und Kapp Uberwunden werden, wobei insbesondere die x- und w'-Werte eine
zentrale Rolle spielen. Der x-Wert kann in einem ersten Ansatz Uber die in Abschnitt 3.2
angegebenen Gleichungen gewonnen werden. Es gilt jedoch zu bedenken, daB die dort

KR
Kfof

Abb. 3.9: Vergleich von riBantreibender Spannungsintensitat und RiBz&higkeits-
verhalten des Werkstoffes. Spannungsintensitatskurven fiir unterschiedliche
Biegespannungen o;
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aufgefihrten Bestimmungsparameter an langen Rissen kalibriet worden sind. Der
Geometriewert \y* ergibt sich unter der Annahme eines halbkreisférmigen RiBprofils
(ag=cq) aus [74] zu \|r* =1.27. Aus vereinfachenden praktischen Uberlegungen wird haufig
angenommen, daB sich die halbkreisférmige RiBgeomaetrie im Verlaufe des RiBwachstums
nicht &ndert, d.h. auch fiir c=ap, gilt y_ =1.27.

Anstatt die Ermittlung der RiBzéhigkeit'auf solche Voraussetzungen aufzubauen, kénnen
aus den umfangreichen MeBdaten des RiBausbreitungsexperimentes zwischen ¢y und ¢,
in Kombination mit geeigneten Auswerteverfahren Informationen Gber die x- und \y'- Werte
direkt experimentell beschafit werden. Im folgenden werden die aus der Literatur
bekannten Auswerteverfahren nach Scattergood et al. [70,82] und nach Steinbrech et al.
[72,83,84] vorgestellt. Da beide Verfahren den gleichen physikalischen Hintergrund
besitzen und die gleiche grundlegende Beziehung benutzen, stitzt sich die anschlieBende
detailliete Analyse und die Diskussion des RiBausbreitungsverhaltens auf das Verfahren
nach Steinbrech und Mitarbeiter.

3.6.1 Auswerteverfahren nach Scattergood
in der grundlegenden Gleichung
Kiot€) = xPc¥2 +y ove = Kg(c) (Gl. 21a)

konnen Werte fir die Parameter y und \v* nicht unmittelbar angegeben werden,
insbesondere wennn sie sich im Veraufe der stabilen RiBausbreitung &ndern. Scattergood
et al. [70,82] tragen dieser Vermutung Rechnung, indem sie x und \y' jeweils in eine
konstante GrundgroBe und einen geometrieabhéngigen Vorfaktor zerlegen. Gleichung
(21a) geht damit Gber in

Kiot(©) = Fresidual XoPC32 + fpeng Vo Ve = KR(c) (Gl. 21b)

umformen fuhrt schlieBlich zu

fbendocz _ K(c) c3/2 i 1 (Gl. 22a)

Fresigual P VoP Fresidual Vo

Die in Gleichung (22a) eingefihrten Korrekturfaktoren werden im folgenden nicht explizit
fortgeschrieben, da sie die prinzipielle Aussage des Auswerteverfahrens lediglich
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modifizieren aber nicht grundsétzlich dndern. In impliziter Formulierung kann Gleichung
(22a) auch in der Form

oc? Kic)c32 g
-, e * (Gl. 22b)
P v P v

geschrieben werden. Dariber hinaus a8t sich, wenn der Verauf von \p' als Funktion der
RiBveriangerung bekannt ist, das RiBausbreitungsverhalten auch in der Form

yo?  K(o)c3R

. Gl. 22¢
5 5 X ( )

darstellen. Mit Hilfe von Gl.(22c) bietet sich als experimentelle RiBausbreitungskurve die
Auftragung v oc? als Funktion von ¢3/2/P an (Abb. 3.10).

Zum einen ist es mit dieser Auftragung moglich, sofort qualitativ R-Kurvenverhalten durch
eine gekrimmte Kurve von konstantem RiBzahigkeitsverhalten zu unterscheiden. Zum

R-Kurve

KRzkonsfanf

X o 2/p

Abb. 3.10:  Auftragung der MeBgroBen nach Scattergood et al. [70]

anderen kann aber auch quantitativ der Betrag des yx-Wert aus dem Schnittpunkt der
Kurve mit der \y*ccz-Achse bestimmt werden. Die konstante RiBzahigkeit Ky ergibt sich
direkt aus der Steigung der Geraden, wahrend bei R-Kurvenverhalten die jeweilige von ¢
abhéangige Steigung zu dem Kg(c) -Verhalten fihrt.

Die extrapolierten Kurvenbereiche sind gestrichelt dargestellt; negative \y*oczlP-Werte
sind physikalisch unsinnig.
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3.6.2 Auswerteverfahren nach Steinbrech et al.

In Analogie zu den vorangegangenen Uberlegungen fiihren Aquivalenzumformungen von
Gl. 22 auch zu der modifizierten Beziehung

Kelc
L A (Gl. 23a)
v vy

Die Produkte oVc und Pc-3/2 fassen die meBbaren GréBen zusammen. Auch hier kann mit
Kenntnis des \y'-VerIaufs die Gleichung

v ove =K(c) - yPcd2 (GI. 23b)

formuliert werden, die in Abb. 3.11 mit \v'o*lc als Funktion von Pc-3”2 wiederum graphisch
dargestellt ist. Diese Auftragung separiert den Biege- und Eigenspannungsanteil

Pove

R-Kurve

KRzkons’ranf

Abb. 3.11:  Auftragung \v'o-\/c als Funktion von P¢-3/2 nach Steinbrech et al. [72,83,84].
RiBausbreitungskurven fiir konstante RiBz&higkeit und R-Kurvenverhalten

der riBantreibenden Spannungsintensitét. \y*mlc entspricht unmittelbar dem Biege-
spannungsintensitétstaktor und Pc3/2 ist proportional zum Eigenspannungsintensitats-
faktor, wenn yx wahrend der RiBausbreitung konstant bleibt. Der Verauf der
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RiBausbreitungskurven in Abb. 3.11 IaBt wiederum qualitative Aussagen Uber das
RiBausbreitungsverhalten zu.

Eine Gerade in dieser Auftragung reprasentiert konstantes Materialverhalten, wobei der -
Wert dem Betrag nach der Steigung entspricht. Die konstante RiBzahigkeit Ky ergibt sich
als Schnittpunkt der Extrapolationsgeraden mit y ovc .

Demgegeniber deutet eine gekrimmte RiBausbreitungskurve in der gewahiten Auftragung
auf R-Kurvenverhalten. Fir eine detailiete Analyse der RiBausbreitungskurve ist
allerdings die genaue Kenntnis des y'-Verlaufes und des x-Wertes notwendig.

3.7 Ermmittlung des Geometrieparameters y im Biegespannungsterm

Die Berechnungsgrundlagen fir die Emittlung des Geometrieparameters y von semi-
elliptischen Oberflachenrissen sind mit einer Finite-Elemente-Analyse an einer endlichen
Platte von Newmann und Raju [74] geschaffen worden. Abb. 3.12 gibt die geometrischen
Verhiltnisse von Probe und RiB mit der entsprechenden Nomenklatur wieder.

Aufgrund dieser Darstellung wird deutlich, daB die zur Verfigung stehende Losung sich
auf halbelliptische Risse bezieht und deshalb streng genommen auch nur fir mediane
Risse angewandt werden kann.

1 LEGENDE:

2b: Probenbreite

2h: Probenldnge

t: Probenhéhe

2c:  OberfliachenriBlénge
RiBtiefe
RiBwinkel

: a:
d:
\ / A:  RiBtiefenpunkt
‘\ b / B:  OberflachenriBpunkt

Abb. 3.12:  OberflachenriB in endlicher Platte nach Newmann und Raju [74]
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implizit 148t sich der Geometrieparameter mit dem funktionalen Zusammenhangen [74]
v =V (a/c, aft,cb, @) (Gl. 24)

beschreiben.

Im Abschnitt 3.6 wurde erwahnt, daB der Geometriewert bei RiBz&higkeitsanalysen aus
ISB Versuchen wegen der Annahme eines halbkreisfdrmigen RiBprofils meist als konstant
angesehen wird. Diese Annahme ist jedoch wegen der tatséchlichen RiBprofilentwicklung
nicht zutreffend. Abb. 3.13 zeigt drei verschiedene Phasen des RiBwachstums eines

halbelliptischen Risses.

2c
Modell: halbelliptischer RiB B

20

I. Phase: kein RiBwachstum des

initilerten halbkreisformigen Risses ©
' 2
ll. Phase: RiBwachstum in c-Richtung dc < dc
aber nicht in a-Richtung, <
da Kigi(®=0") > K,y (©=90°) %
: . 203
lll. Phase: RiBwachstum in c- und a-Richtung: de de
konstante Beanspruchung entlang N / '
8

der RiBkontur ( Ky (®) = const )

Abb. 3.13:  RiBprofilentwickiung eines halbelliptischen Risses in drei Phasen

Fir ein halbkreisférmiges RiBprofil liegt an dem Punkt B an der Oberfliche ¢ (®=0°) eine
héhere Beanspruchung vor als am Punkt A fiir die RiBtiefe (®=80°).




39

In der Phase | ist trotz Anlegen einer &uBleren Spannung kein RiBwachstum zu
beobachten. Aber es gilt: Kapp(d>=0')>Kapp(d>=90°) fir den initiierten RiB. Auch die
Superposition mit dem Eigenspannungsintensitatsfaktor Kg fliht far ein
halbkreisférmiges RiBprofil mit Keeg(®=0")=Kes(®=90") dazu, daB Ky (P=0")>K;n(P=90")
ist. Die hdhere Beanspruchung der RiBfront an der Stelle ®=0" flhrt innerhalb der II.
Phase bei beobachtbarem RiBwachstum zu einer Ausdehnung in c-Richtung ohne
Wachstum in a-Richtung. SchlieBlich stellt sich entlang der RiBkontur eine konstante
Gesamtbeanspruchung, Kin(®) = const, ein und leitet unter Zunahme der &uBeren
Spannung damit die lll. Phase der RiBprofilentwicklung ein, in der sowohl RiBwachstum in
c¢- als auch in a-Richtung auftritt.

Die beschriebene RiBprofilentwicklung stimmt mit experimentellen Ergebnissen Gberein,
wonach Harteeindruckrisse in Biegeproben semi-elliptische Gestalt annehmen. Fir den
kritischen RiBzustand bei Instabilitdt wurde ein RiBprofil mit dem Verhaltnis von a/c = 0.7
gefunden [85-87]. Ahnliche Geometrieverhaltnisse wurden auch von Li et al. [88]
beobachtet. Sie korrelieren empirisch die Anderung des RiBprofils von ay/cg = 1 zu ap/cy
= 0.7 mit dem RiBfortschritt c/co=1 auf ¢/cy=2.5 in der Gleichung

a/c = 1.2 - 0.2 clcy . (Gl. 25)

Nach dieser Analyse ist eine Abschatzung Gber die zu erwartende Anderung der \;r'-Werte
( w' = y Va/c) im Verlaufe der stabilen RiBausbreitung der Harteeindruckrisse méglich.
Von \y'o fur den initiierten RiB (cg) bis zu \y*m fur den kritischen RiB (cr;) ist bei den in
dieser Arbeit verwendeten Probengeometrien (s. Kapitel 4) mit einer Reduzierung des w'-
Wertes um 15% + 5% 2u rechnen. Durch die zur Vereinfachung héufig getroffene
Annahme eines konstanten w*-Faktors wird damit automatisch auch die RiBz&higkeit um
15%+5% Uberschétzt. Scattergood et al. [70,82] bestétigen diese Aussagen mit ihren
Untersuchungen.

3.8 Bestimmung des Eigenspannungsfaktors

In Abschnitt 3.6 wurde die Kenntnis der \y'-Werte vorausgesetzt, um die
Auswerteverfahren von Scattergood et al. [70,82] und Steinbrech et al. [72,83,84], knapp
und versténdlich darzustellen und die Méglichkeiten der experimentellen Bestimmung von

x aufzuzeigen.
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Fir eine detaillierte Betrachtung des x-Wertes werden nachfolgénd drei Problemkreise
aufgegriffen. Zuerst erfolgt die Bestimmung von y fir Material mit konstanter RiBz&higkeit
(Abschnitt 3.8.1). Es schiieBt sich die Diskussion ber den y-Faktor bei Anwesenheit des
R-Kurveneffektes an (Abschnitt 3.8.2). Zuletzt wird der Frage nach den Auswirkungen
einer Anderung des RiBprofils von einem Palmqvist zu einem medianen RiB auf
RiBausbreitungskurve und x-Wert nachgegangen (Abschnitt 3.8.3).

3.8.1 Konstante RiBz&dhigkeit
Far konstante RiBzahigkeit wird in der Auftragung oVc Gber Pc3/2 eine leicht gekrimmte

RiBausbreitungskurve erwartet, wenn sich das RiBprofii von halbkreisférmig auf
halbelliptisch verandert (gestrichelte Kurve in Abb. 3.14).

ovc

Pcm'3/ . pc%jZ Pc3/2

Abb. 3.14:  RiBausbreitungskurve fir konstante RiBz3higkeit

Mit Hilfe einer approximierten Geraden durch die MeBpunkte liefert diese Auftragung in
einem ersten Ansatz Informationen Gber y. Denn aus der Steigung dieser Geraden ergibt
sich dem Betrag nach der x-Wert. Zur genaueren Bestimmung werden die aktuelien \y'-
Werte benétigt. Wie schon in Kapitel 3.7 dargestelit, kénnen \y'-Faktoren dber die Angabe
des linearisierten RiBprofilverhéitnisses a/c aus Gl. 25 berechnet werden.
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In dieser Arbeit wurde ein spezieller theoretischer Ansatz gewahlt und nicht auf
experimentelle RiBprofilmessungen zuriickgegriffen, um ' zu ermitteln.

Dabei wird angenommen, daB der Intensitatsfaktor fiir Eigenspannungen nur bei einem
halbkreistérmigen RiBprofil entlang der RiBfront konstant ist, jedoch fiir halbelliptische
RiBprofile vom jeweiligen Abstand zwischen RiBfront und dem Zentrum des Eindrucks -
dem Abstand r - abhangt (r3/2 Abhingigkeit gem&B Gleichung 6). Abb. 3.15 stellt diesen
Zusammenhang dar und gibt explizit fir die Punkte ®=0" und ®=90" die
Eigenspannungsintensitatsfaktoren an.

Mit dieser Annahme, die auch von Smith und Scattergood [82] getroffen wird, ist sowohl
fur den Biegespannungsintensitatsfaktor Kapp(®) als auch der
Eigenspannungsintensitétsfaktor K;e¢(®) die Ortsabhéngigkeit beriicksichtigt, so daB

Kiot(®) = Kapp(®) + Kres(®) . (Gl. 26)
und

Kiot(®) = \v:p oVc + xPrg 32 (Gl. 27)
gelten. Entsprechend kann die Gesamtspannungsintensitét fiir jede OberflichenriBldnge ¢

Kiot(®@=0") = \I’;=0' oVe + yPc3/2 A | (Gl. 27a)
und fiir jede RiBtiefe a

Kiot(@=90") = w:,,=90- oVc + yPa32 (Gl. 27b)

formuliert werden.

C
-1 Kies (®)  =xPrg3/2 (Gl. 28)
Kres (@=0") = yPcd?2 (Gl. 28a)
d Kres (@=90") = xPa3/2 (Gl. 28b)

Abb. 3.15:  Abhéngigkeit des Eigenspannungsintensitatsfaktors Kgs vom Winkel &
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Wird ein konstantes Materialverhalten vorausgesetzt, dann ergibt sich konsequenterweise,
daB der Intensitatsfaktor fir die gesamte Beanspruchung einerseits wahrend der
RiBausbreitung von ¢y zu ¢y und andererseits auch fiir jeden beliebigen RiBzustand
entlang der RiBkontur konstant ist,

Kiot(C,®) = konstant  flr Kr(c) =Kg . (Gl. 29)

Somit kdnnen fiir beliebige RiBkonfigurationen i,j die Gleichgewichtsbedingungen

Kiot(Ci) = Kiot(@) = Kp (Gl. 29a)
und |

Kiot(Cj) = Kiot(3y) = Kg | (Gl. 29b)
formuliet werden. Damit sind Uber die RiBausbreitungskurve die RiBtiefen a;, die

Geometriewerte \v' und der x-Wert bestimmbar (Abb. 3.16). Das genaue Verfahren wird in
[82,84] beschrieben. |

Jovk

J

_Abb. 3.16: Parameter fiir x-Bestimmung aus RiBausbreitungskurve ohne Kenntnis der
RiBprofilentwicklung
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3.8.2 R-Kurvenverhalten

Bei Anwesenheit von R-Kurvenverhalten ist die Separation des Einflusses von Kg und %
auf die RiBausbreitungskurve mit Schwierigkeiten behaftet. Zur Begriindung dieser
Aussage wird einerseits unter der Annahme, daB die R-Kurve und der x-Wert bekannt
sind, die sich daraus ergebende Biegespannungsintensitdt ermittelt (deduktiver Weg).
Andererseits wird ausgehend von dieser Kurve der Versuch unternommen, durch Anlegen
der Tangente an diese Kurve auf den oben angenommenen x-Wert und die
entsprechende R-Kurve zu gelangen (induktiver Weg).

Deduktiver Weq: Im ersten Schritt wird die Kenntnis einer R-Kurve vorausgesetzt und in
der RiBausbreitungskurve abgebildet (Abb. 3.17a). Im zweiten Schritt wird angenommen,
daB K,es (gestrichelte Linie) tber x=0.075 bekannt ist (Abb. 3.17b). Damit ergibt sich der
jeweilige Bedart an zusatzlicher Biegespannungsintensitét (Kypp-Verlauf) auf deduktivem
Wege.

Beim induktiven Weg wird aus den MeBdaten des RiBausbreitungsexperimentes die
gleiche Kgpp-Kurve gewonnen. Es stellt sich dann die Frage, wie man den
Eigenspannungsfaktor % bestimmt, um die in diesem Fall bekannte R-Kurve zu finden. In
Abb. 3.17c werden praktischerweise (ohne physikalische Begriindung) zunéchst der
Anfangspunkt und der Endpunkt der Kapp-Kurve mit einer Geraden verbunden, deren
Neigung als x-Wert interpretiert wird. Als Ergebnis erhidlt man x=0.175 und daraus eine
physikalisch unsinnige R-Kurve. Sie weist fiir den initiierten RiB eine héhere RiBzahigkeit
auf als fUr die krtische InstabilitatsriBlange. Desweiteren verliert die vermeintliche Kg-
Kurve im Bereich kieiner Risse zuerst an RiBzahigkeit anstatt anzusteigen. Es ist als
Vorteil dieses Ansatzes zu werten, daB ein Gberschatzter falscher Eigenspannungsanteil
unmittelbar auch zu einem unrealistischen R-Kurvenverhalten fihrt, und somit den
gemachten Fehler anzeigt. Im Gegensatz zu diesem leicht identifizierbaren Fehler stelit
Abb. 3.17d nun dar, welchen EinfluB die Wahl einer an den Anfangspunkt der
RiBausbreitungs-(K;pp)-Kurve gelegten falschen Tangente auf die R-Kurve hat. Die
Steigung flihrt im gewdhlten Beispiel zu ¥=0.05. Die so ermittelte R-Kurve ist im Bereich
kleiner Risse flacher als die vorgegebene R-Kurve. Allerdings ist die Abweichung nur
quantitativer Natur, da der R-Kurven-Verlauf als solcher plausibel ist. Zur gesuchten R-
Kurve fiihrt offensichtlich aber nur die in Abb. 3.17b angegebene Tangente.

In der Praxis kann aber die y-Bestimmung nicht prézise erfolgen, insbesondere da die
MeBdaten im Bereich des StartriBldnge - an die die Tangente angelegt werden muB -
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“gréBeren Streuungen unterliegen. Aus den gewahlten Fallbeispielen wird deutlich, daB die
Bestimmung des R-Kurvenveraufes entscheidend von der Wahl der korrekten x Tangente
an die RiBausbreitungskurve abhangt.

a) b)
o o
¥ X
~ ~
o o
Q R-Kurve =y
hv4 oo x
N ~N
[ 2] 1]
[+ [ +]
| O | .
X pod
-3/2
P ¢
c) d
x| _- R-Kurve ) o
|-\ - X
U T PR, -~ / &.. <
/7
o 7 e
o ./ o
X /. X=0.176 2
~ N
o s “v. Kepp °
x ‘., 4
~3/2
P c

Abb. 3.17: Ermittlung des x-Faktors aus RiBausbreitungskurven bei R-Kurvenverhalten

a) vorgegebene R-Kurve

b) deduktive Ermittiung des Kapp-Verlaufs mit vorgegebenem Kpog (x=0.075)

c) vorgegebener Kapp-Verlauf:  Induktive Ermittiung einer gualitativ falschen
R-Kurve durch Uberschatzten des x-Wertes (x=0.175)

d) vorgegebener Kapp-Verlauf: Induktive Ermittlung einer quantitativ falschen |
R-Kurve durch Fehler bei-der Festiegung der Tangente mit x=0.05
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3.8.3 Ubergang von Palmqyist zu medianem RiB bei konstanter RiBz&higkeit

Im letzten Abschnitt dieses Kapitels wird der Frage nachgegangen, wie sich eine

qualitative RiBprofilanderung von einem Paimqvist- zu einem medianen RiB auf die

RiBausbreitungskurve trotz konstanter RiBz&higkeit auswirkt. Der Anreiz zur Behandlung

dieser Frage liegt darin, den Effekt der RiBprofilinderung trotz konstanter RiBzahigkeit auf

~ die RiBausbreitungskurven klar von dem des R-Kurveneffekts abzugrenzen. Im folgenden
soll gezeigt werden, daB dies zumindest qualitativ mdglich ist.

Mit den Annahmen, daB sowohl die RiBzahigkeit Ky als auch der Geometriefaktor w'
wéhrend des stabilen RiBwachstums konstant bleiben, lassen sich folgende Beziehungen
zwischen einem Palmquist-RiB und einem medianen RiB herleiten. Es gilt flr einen
medianen RiB

K X
cVe= _'?, - __M P /c3/2 (Gl. 30)
v ' |
und fiir einen Palmqvist RiB
K y4
oVe= — - X wmpae (@l. 31)
v v

Die Gleichungen verdeutlichen, daB lediglich Eigenspannungs-Beitrdge unterschiedlich
sind. Allerdings muB aufgrund der Annahme einer konstanten RiBzahigkeit

P32 = yp (HPN)2 (Gl. 32)
gelten. Mit Kenntnis des Zusammenhangs zwischen der Harte H und der Eindruckslast P

2 P sin 68°
Hs —1o (Gl. 33)
d2

kann ein direkter Ubertragunsfaktor ¢p zwischen dem Eigenspannungsfaktor yp und xy
gefunden werden

xp =6 M - (Gl. 34)

mit
d [1-d/(2¢)]12
op(dc) = 0734 . (Gl. 35)
(o .
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Laugier findet dagegen aus dem Vergleich der Linienintegrale fiir einen medianen
beziehungsweise Palmqvist RiB folgenden Ubertragungsfaktor [89)
[dr2c] 172

L= (GlI. 36)
Laugier [2 + d/(2c)]92

op

Gleichung (36) liefert in der Regel niedrigere Werte als Gleichung (35), wie auch im
Ergebnisteil gezeigt wird (Tab. 5.2).

In der RiBausbreitungskurve kann der Ubergang von Palmqvist zu medianen RiB durch
einen gekrimmten Verlauf ein R-Kurvenverhalten suggerieren (Abb. 3.18). Allerdings ist
die Steigung im Anfangsbereich xpq und damit der Eigenspannungsfaktor um ein Mehr-
faches geringer als dies fir einen medianen RiB erwartet wird. Mit den zuvor hergeleiteten
Beziehung 148t sich zeigen (s. 5.3.1.2), daB die Kriimmung durch die qualitative Anderung
des RiBprofils von einem Palmqvist zu einem medianen RiB begriindbar ist. In diesem
Falle erweist sich auch die Annahme eines konstanten y-Faktors als gerechtfertigt, da
dessen Anderungen im Verlaufe des stabilen RiBwachstums mit 15% vermnachléssigbar
klein im Vergleich zu der ungefahr 300%-Anderung der x-Werte ist (s. 5.3.1.2).

YoV
\\XM medianer RiB

Palmqvist RiB

\ ™~

e

Abb. 3.18:  RiBausbreitungskurve mit Ubergang von einem Palmqvist- zu einem
medianen RiB
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4 EXPERIMENTELLE ARBEITEN

Bevor die in dieser Arbeit benutzten experimentellen Verfahren im Detail vorgestelit
werden, bietet sich im Sinne eines besseren Verstdndnisses an, den logischen
Zusammenhang der ausgewéhlten Experimente kurz zu skizzieren. Zur
~ RiBzahigkeitsermittiung von Alb,O3 werden verschiedene Harteeindruckmethoden
gegenubergestellt, nicht zuletzt um auch Fragen nach dem EinfluB der MeBmethodik zu
klaren. Zusatzlich wird dem EinfluB von subkritischem RiBwachstum und der Temperatur
auf die RiBzahigkeit nachgegangen.

In Abschnitt 4.1 wird die Al,O3-Modifikation AF 99.7 und deren Praparation beschrieben.
Der Materialcharakterisierung schlieBt sich eine Ubersicht der durchgefiihrten Experimente
an. In Abschnitt 4.2 werden experimentelle Details der lichtmikroskopischen Beobachtung
der Harteeindruckrisse dargestellt, die zur direkten Bestimmung der RiBzahigkeit aus der
AusgangsriBlange ¢ dienen. Mit schnellen Bruchexperimenten und der Bestimmung der
maximalen Bruchspannung o, (Abschnitt 3.4) kénnen RiBzahigkeitswerte unter quasi-
inerten Bedingungen - also fast ohne subkritisches RiBwachstum - erwartet werden.

Einen Schwerpunkt der Arbeit stellen die in Abschnitt 4.4 vorgestellen in situ
Beobachtungen des stabilen RiBwachstums im Biegeexperiment dar. Sowohl fur
RiBausbreitung ohne als auch mit Eigenspannungen (induziert durch den Héarteeindruck)
wird eine breite ‘Datenbasis zur Bestimmung der RiBz&higkeit (Abschnitt 3.5 und 3.6)
vorgestellt. Fragen zur Vergleichbarkeit der MeBmethodik fir indentierte und gekerbte
Risse (Abschnitt 2.1.2) werden durch das kombinierte RiBwachstum eines kurzen mit
einem langen RiB - erstmals an derselben Probe - beantwortet. Hierzu wurde ein neues,
zweiphasiges RiBausbreitungsexperiment, das in Abschnitt 4.5 beschrieben wird,
entwickelt.

Die RT RiBausbréitungsuntersuchungen werden schlieBlich durch einige ergdnzende HT
Experimente in Abschnitt 4.6 abgerundet. Der EinfluB von hohen Temperaturen (Abschnitt
2.3) wurde mit einer aufwendigen Hochtemperatur-Versuchseinrichtung, die in Kapitel 4.6
beschrieben wird, untersucht. Eine Innovation stellt das RiBlangenmeBverfahren dar, das
eine in situ Beobachtung von Oberfl&chenrissen an C-férmigen Proben mittels Teleskop-
Video-System bei hohen Temperaturen eraubt.
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experiment {iber die kritische RiBlange ¢y,

UMGEBUNGSBEDINGUNGEN ProbenmaBe
Raumtemperatur, Luft: 3,5+4,5.50mm3
4.2 Direkte Bestimmung der RiBz&higkeit 727
Uber die InitilerungstriBlange ¢,
4.3 RiBz&higkeitsbestimmung im schnellen Bruch- Ir P ;

4.4 Emittlung der RiBzahigkeit im kontrollierten,
stabilen RiBausbreitungsexperiment mit
mikroskopischer in situ Beobachtung

4.5 Emittlung der Kurz- und LangriBzahigkeit
im zweistufigen stabilen RiBausbreitungs-
experiment

| O
|

- RiBdffnungsverhalten
- RiBzahigkeitsermittlung im Vakuum mit
in situ Beobachtung

Hochtemperatur, Luft: 50mm/40mm/Smm
4.6 RiBz&higkeitsermittiung mit in situ
Beobachtung an C-Ring-Geometrie
Raumtemperatur, Vakuum: 2.3+4.5¢25mm3
4.7 REM- Untersuchungen R E

@Cﬁa

Abb.4.1:  Zusammenstellung der experimentellen Versuchsvarianten und der dazu

eingesetzten Probengeometrien
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Neben den makroskopischen, mechanischen Messungen mit in situ Beobachtung des
RiBlangenzuwachses interessierte auch im Hinblick auf den durch Kontaktabschirmung
dominierenden  R-Kurveneffekt von Al,O3 das RiB6ffnungsverhalten  der
Hérteeindruckrisse. Konkret wurde der Frage nachgegangen, ob sich die RiBoffnung von
Harteeindruckrissen von langen Rissen unterscheidet.

Fir den R-Kurveneffekt ist, bei Giiltigkeit des RiBflankenmodells (Abschnitt 2.1), das
Verhdltnis von RiBoffnung zu RiBlénge maBgebend flir die Separation von
Briuckenelementen. Die Fragestellung zum RiBofinungsverhalten wurde mit Hilfe des
Rasterelektronenmikroskops (REM) untersucht. Im Abschnitt 4.7 werden RiB&ffnungen in
Abhingigkeit von der Harteeindrucklast vorgestelit, und das RiB&ffnungsverhalten von
ausgewdhlten Harteeindruckrissen im Biegeexperiment untersucht. Als vorteilhaft
erweisen sich letztere Experimente, die mit einer speziellen Biegeanordnung im REM
durchgefiihrt wurden, auch insofemn, als gleichzeitig das RiBausbreitungsverhalten von
Al>O3 unter Vakuum erfaBt werden kann.

4.1 Aluminiumoxid-Werkstoff und Probenpraparation
Die Untersuchungen wurden mit der Al,Os-Keramik AF 99.7 (Fa. Demarquest)
durchgefiihrt. Eine chemische Analyse des Werkstoffes ist in [23] zu finden. Einige

physikalische und mechanische Stoffmerkmale sind in Tab. 4.1 aufgelistet.

Tabelle 4.1: Charakteristische Materialdaten von AF 99.7 [23]

Stoffmerkmale  Dimension AF 99.7
Al,O3-Gehalt [%] 99.6
Dichte [gem3) 3.80
flachengemittelter

Korndurchmesser [umj 16
Elastizititsmodul [GPa] 365
Bruchzahigkeit  [MPavm] 3.8-4.0
R-Kurve: :
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AF 99.7 wurde aufgrund der vorangegangenen zahlreichen LangriBuntersuchungen [28-
30], die das ausgepragte R-Kurvenverhalten dieser Keramik aufzeigten, und erster
Untersuchungen an Oberfldchenrissen [21] fir die vorliegende Arbeit ausgewdhit.

Die Probenformen sind aus der Abb. 4.1 ersichtlich. Biebestdbchen mit den Abmessungen
3.5+4.5.50mm3 und 2.3+4.5-25mm3 wurden aus grdBeren Platten und C-Ring-Proben mit
einem AuBendurchmesser von 50mm, einem Innendurchmesser von 40mm und einer
Breite von 5mm aus einem Rohr mit Diamantwerkzeugen herausgearbeitet. Die
Biegeproben wurden planparallel geschliffen. Um die Beobachtbarkeit der
Héarteeindruckrisse zu gewahrleisten, muBten die relevanten Zuspannungsoberflachen mit
Diamantpaste bis zu 1um KorngrdBe poliert werden. Die Harteeindriicke wurden mit einem
Makrohartepriifer (Dia Testor 2R, Fa. O. Wolpert GmbH, Ludwigshafen) erzeugt. Die
Eindruckslasten wurden zwischen 9.81N und 981N gewdhit. Als Eindringkérper wurde ein
Vickers-Diamant eingesetzt. Besondere Sorgfalt galt der Ausrichtung der Probe in Bezug
auf die Eindrucksgeometrie. Die Proben wurden stets so ausgerichtet, daB8 die Diagonalen
des Vickers-Eindruck rechtwinklig und parallel zur Probenlangenachse verdiefen. Die
Zustellung der ausgewahiten Last war vom Makrohérteprifer vorgegeben. Die Last wurde
15 Sekunden gehalten.

4.2 Lichtmikroskopische Bestimmung der Harteeindruckrisse

Nach dem Einbringen des Harteeindrucks kann die RiBzahigkeit mit Hilfe der initilerten
RiBlange ¢y bestimmt werden. Zur RiBmessung stand eine mikroskopische
RiBbeobachtungseinrichtung mit induktiven MeBtastern zur Verfligung. Details dieser
Versuchseinrichtung kénnen aus [21] entnommen werden. Die Identifikation der RiBspitze
wurde durch die Anwendung von Schraglichtbeleuchtung, die einen hell-dunkel Kontrast
am RiB bewirkte, erheblich erleichtert. Die notwendige prazise Messung der RiBidngen,
die im Bereich von wenigen bis zu einigen 100um lagen, wurde durch einen motorisch
verfahrbaren X-Y-Tisch unterhalb des Mikroskops mit einer MeBgenauigkeit von = 1um
gewahrleistet.

4.3 Schnelle Biegebruchexperimente bei Raumtemperatur

Die schnellen Bruchexperimente wurden an einer Universalprifmaschine (Instron Typ
1362, High Wycombe, UK) mit einem 4Punkt-Biegetisch durchgefihrt. Die Biegeproben
waren mit jeweils 5 Harneeindriicken (9.81N bis 491N) im Bereich des inneren
Lagerabstand und mit jeweils 3 Hareeindricken (981N) versehen, so daB 4
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beziehungsweise 2 Dummy-Risse fiir die Auswertung der InstabilitatsriBlange zur
Verfiigung standen. Die Proben wurden im 4Punkt-Biegeversuch kraftgeregelt mit
maximaler Beanspruchungsrate (35N/s) gebrochen. Daran anschiieBend wurde die Lénge
der nicht-versagensauslésenden Risse vermessen.

44 Kontrollierte Biegebruchexperimente mit in situ Beobachtung bei
Raumtemperatur

Abb. 4.2 gibt schematisch den Aufbau der benutzten piezomechanischen Anlage wieder.
Mit der Apparatur wurden sowohl KurzriB- als auch LangriBexperimente durchgefiihrt.
Anlage und Versuchsdurchfiihrung fur KurzriBexperimente sind detailliert in [21]

beschrieben.
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Abb. 4.2: Prinzipskizze der piezomechanischen Anlage [21]

4.5 Eine neue experimentelle Methode: Kombination des stabilen Wachstums von
Harteeindruckrissen und langem Ri3

Die piezomechanische Anlage konnte ebenfalls fiir die RiBausbreitungsexperimente zum
Ubergang vom kurzen HarteeindruckriB zum langen die gesamte Probenbreite
einnehmenden RiB genutzt werden (Abb. 4.3). Ziel dieser Experimente war es, Kurz- und
LangriBergebnisse der Rifzdhigkeite an derselben Probe zu erhalten.
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Abb. 4.3: Stadien des Ubergangs von einem kurzen HérteeindruckriB zu einem langen
die gesamte Probenbreite einnehmenden RiB
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Abb.4.4: Spiegelkonstruktion zur Beobachtung des RiBwachstums auf der Seitenflache
von Biegestabchen

Ausgehend von einem HarteeindruckriB (Abb. 4.3a) wird unter Anlegen einer dufBleren
Biegespannung stabiles RiBwachstum erzeugt. Der RiB wachst Gber diskrete RiBzusténde
(Abb. 4.3b) bis zur Probenkante und dariber hinaus (Abb. 4.3c). Der nunmehr die
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gesamte Probenbreite einnehmende RiB dient dhnlich der SEPB (Single Edge Precracked
in Bending) Methode als StartriB eines kontrollierten LangriBexperimentes, das
durchbiegungsgeregelt bis zu a/w = 0.9 ( Abb. 4.3.d) gefahren wurde.

Insbesondere der Ubergang im RiBwachstum von Abb. 4.3b zu 4.3c ist fir den Vergleich
der RiBzahigkeitsergebnisse von Bedeutung, da die voneinander unabhéngigen Bestim-
mungsgleichungen fir Kurzrisse und Langrisse an derselben Probe direkt verglichen
werden kénnen. |

Die Beobachtung des Oberflachenwachstums der Harteeindruckrisse konnte wie in [21]
beschrieben durch direkte Anordnung des Mikroskopes lber der Zugspannungsseite der
Biegeproben erfolgen. Um aber auch mit der gleichen Anordnung den Ri8 nach
Uberschreiten der Kante auf der Seitenfliche beobachten zu kénnen, wurde eine spezielle
Spiegelkonstruktion (Abb. 4.4) entwickelt. Durch eine 45° Anordnung eines Spiegels wurde
der Strahl des Lichtmikroskops um 90° abgelenkt.

4.6 Kontrollierte Biegebruchexperimente mit in situ Beobachtung des
RiBwachstums bei hohen Temperaturen (C-férmige Proben)

Versuchsanlage

Fir die Hochtemperaturuntersuchungen stand eine modifizierte Universalprifmaschine
(Fa.lnstron 1362, High Wycombe, UK) zur Verfligung. Die Belastung der C-férmigen Probe
erfolgt {ber zwei Druckstempel. Uber den unteren wurde elektromechanisch die Kraft
eingeleitet, Gber den oberen die Kraft auf eine Lastzelle Gbertragen.

Die mechanische Belastungsanordnung war von einem widerstandsbeheizten Ofen
umgeben (Arbeitstemperatur bis 1500°C). Ein Sichtfenster im Ofen erlaubte die in situ
Beobachtung der Harteeindruckrisse in den C-férmigen Proben mittels eines
Teleskopsystems (Questar QMIII: Arbeitsabstand 15cm bis 25cm) und angeschlossener
Videoaniage (Abb. 4.5 und 4.6)

Versuchsdurchfiihrung

Alle C-Ring-Proben waren in dem Bereich des Harteeindrucks poliet, um die
mikroskopische Beobachtung zu erleichtern. Beim Einbau der C-Ring Proben ergab sich
folgende Justierproblematik:
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Abb.4.5: Schematische Darstellung der Hochtemperatur-Versuchseinrichtung mit in situ
RiBbeobachtung
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Abb. 4.6:  Foto des Teleskop-Video-systems

Einerseits muBte die Krafteinleitung ohne Verkanten der Probe erfolgen und andererseits
muBte sich der Harteeindruck an der &uBersten Stelle der AuBenfliche des C-Rings
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befinden, um maximale Beanspruchung und optimale Beobachtungsbedingungen zu
garantieren. Ersteres konnte mit Hilfe eines Kugelkalotten-Druckluftlagers sichergestellt
werden, auf dem der C-Ring positioniert wurde. Bei geringen Orientierungsabweichungen
von der Senkrechten wurde der C-Ring weggedriickt. Das zweite Problem lieB sich mit
Hilfe der Teleskopbeobachtung des Ringes erreichen. Die dem Teleskop am nachsten
liegende Oberflache des C-Ringes flihrt wegen der geringen Neigung in Bezug auf die
Teleskopachse durch héhere Reflexion zum helisten Videobild. Befindet sich also der
Hérteeindruck in dieser hellen Probenregion und ist eine senkrechte Krafteinleitung sicher,
dann ist die Probe richtig justiert. Nach der Justierung wurde das Luftlager durch schlieBen
der Luftzufuhr festgesetzt und der Ofen unter geregelter geringer Vorlast (5N) der Probe
aufgeheizt.

Die Autheizrate betrug 8C/min. Nach dem Erreichen der gewinschten Temperatur
(1000°C) wurde zur Einstellung eines homogenen Temperaturfeldes eine Ausgleichszeit
von 2 Stunden eingehalten.

4.7 Rasterelektronenmikroskopische Untersuchung des RiB&ffnungsverhaltens
4.7.1 Variation der Harteeindrucklast

Harteeindrlicke - die Last differierte von 9.81 bis 981N - wurden auf Biegestabchen gesetzt
mit Gold besputtert und im Rasterelektronenmikroskop untersucht.

Abb. 4.7 zeigt schematisch die vier RiBarme, die im allgemeinen nach einem
Vickerseindruck in Keramik entstehen, und veranschaulicht das RiB6ffnungsverhalten. Zur
Bestimmung des RiB&ffnungswinkels lineare RiBflankenkontur vorausgesetzt, mufBte
sowohl die Offnung 8 als auch die dazugehdrige RiBarmlinge c; vermessen werden. Der
Winkel ergibt sich dann aus arctan (8/2cg). Die RiB6ffnung wurde stets nahe an den
Spitzen des Harteeindrucks gemessen.

Es wurden grundséatzlich nur Ri6ffnungen von anndhemnd idealen RiBarmen ausgewertet,
MehrfachriBbildung und teilweise auch Anwesenheit von RiBverzweigung in dem an den
Harteeindruck angrenzenden Bereich fihrte zum AusschiuB der Daten.

Beim Auftreten von RiBBverzweigung muBten insofern Kompromisse gemacht werden, als
die grobkdmige Aluminiumoxid-Keramik haufig zu einer RiBverzweigung in unmittelbarer
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Umgebung des Harteeindrucks fiihrte, beispielsweise auch wenn ein groBes, vom Geflge
gelostes Komn im RiBmindungsbereich als RiBverzweigung wahrgenommen wurde.

Abb. 4.7: RiBarmldnge c; und RiB&ffnungen & eines Harteeindrucks. Die schematische
Darstellung Uberzeichnet die RiB6ffnung im Vergleich zur RiBlange

Bei dieser Art der RiBverzweigung, wurde die RiB&ffnung direkt nach der RiBverzweigung
vermessen und einer entsprechend kirzeren RiBarmisnge zugeordnet.

4.7.2 Kontrolliertes Ri Bausbreitungsexperiment

Zur Durchfiihrung dieser REM-Experimente stand eine Miniatur-Biegevorrichtung zur
Verfligung, die in [21] ndher beschrieben wird. Die Apparatur wurde in die Probenkammer
des REM auf einen verfahrbaren Schiitten installiet (Abb. 4.8). Die Proben
(2,3-4,5*25mm3) wurden mit jeweils drei Harteeindriicken im Bereich konstanten
Biegemomentes (P= 196N, Abstand jeweils 2mm) versehen und mit Gold besputtert.

Vor dem Einschleusen der Probe in das REM wurde eine Vorlast von 20N eingestelit. Die
Vorlast erwies sich in zweierlei Hinsicht als vorteilhaft. Sie stellte zum einen die Fixierung
der Probenposition sicher, zum anderen konnte aber damit auch der Nachweis erbracht
werden, daB die Vakuum Bedingungen des REM keinen EinfluB auf die MeBcharakteristik
der KraftmeBdose haben. Vor und nach der Evakuierung wurde die gleiche Vorast
gemessen.
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G

Abb. 4.6:__Miniatur—Biegevorrichtung mit eingebauter Probe auf verfahrbarem Schilitten im
REM

Die Umgebung der RiBspitze wurde zur leichteren Identifizierung mit einer "Marke”
versehen. Mégliche Verzerrungen durch die Abbildungsbedingungen der REM-Aufnahmen
konnten durch Kalibrierung mit lichtmikroskopisch ermittelten RiBlangen eliminiert werden.

Um auch die RiBflankenkonturen und deren Anderung bei Biegebeanspruchung zu
erfassen, wurde fir diskrete Absténde c, von der Mitte des Hérteeindrucks die RiB&ffnung
5, ermittelt (Abb. 4.9). Die erneute Identifikation dieser Positionen war fiir die weitere
Versuchsdurchfiihrung von Bedeutung, da methodisch gesehen, nur Anderungen der
RiB&ffnungen bezogen auf ihre jeweilige Position relevant sind.

Nach Erfassung der InitiierungsriBlangen und -6ffnungen der Harteeindruckrisse wurde die
Last stufenweise erhdht und die RiBverlingerung gemessen. AuBerdem wurde
exemplarisch die Verdnderung der RiBoffnung fir eine mittlere Position zwischen
Harteeindruck und RiBspitze erfaBt. Waren die Anderungen bei einer Laststufe nicht
signifikant, wurde die Last solange erhdht, bis sich deutlichere Unterschiede ergaben.
Durch diese Vorgehensweise konnte der experimentelle MeBaufwand der Arbeit stark
reduziert werden.
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Bei deutlichem RiBdffnungszuwachs wurden dann auch die RiBdffnungen fir die zu
Anfang festgelegten diskreten RiBpositionen gemessen und bei zunehmender RiBlange
die neuen Positionen ausgewahit.

Cx

Abb. 4.9:  RiB&ffnungen 3y fiir Abstande cy von der Harteeindruckmitte
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5 ERGEBNISSE
Teil I: RiBz&higkeitsuntersuchungen bei Raumtemperatur
5.1 AusgangsriBldnge nach Harteeindruck

Zur Untersuchung der Eigenspannungsverhéltnisse und zur theoretischen Analyse der
RiBgeometrien (Palmqvist-, Median-RiB) wurde eine Serie von Hérteeindruckrissen mit
Variation der Lasten zwischen 9.81N und 981N erzeugt. Allerdings ist die Ausbildung
wohldefinierter RiBmuster in der grobkdrnigen Al,Oz-Keramik bei kleinen Lasten (< 100N)
haufig nicht gegeben. Erhebliche Abweichungen von der idealen RiBgestalt -
MehrfachriBbildung und Abplatzungen um den Eindruck - treten auf ( Abb. 5.1). Es wurde
daher jeweils nur der ldngste RiB vermessen. Trotz gleicher Eindruckslast differierten die
gemessenen RiBlangen erheblich, so daB pro Laststufe jeweils 10 Eindriicke gesetzt
wurden, um eine breitere Datenbasis zu schaffen.

Abb. 5.1: RiBmuster von Vickers-Harteeindriicken unterschiedlicher Eindruckslast:
"a)P=49N Db)P=196N c)P=981N
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Dransmann [21] wies fiir die gleiche Al,O3-Keramik mit einer Auftragung log cq tber log P
die Giiltigkeit der ¢3/2 Beziehung (Gl. 6) fur mediane RiBsysteme im Lastbereich von
9.81N bis 981N nach. Die logarithmische Auftragung ist jedoch relativ unempfindlich
gegeniiber Streuungen der MeBwerte, so daB sich fir eine Bewertung des
Eigenspannungsintensititswertes die Auftragung Pc3/2 als von Funktion von P besser
eignet. Der Verauf der MeBpunkte bestétigt prinzipiell die Giiltigkeit eines
c3/2.Ansatzes und 148t damit auf eine mediane RiBgeometrie schlieBen (Abb.5.2). Im
Bereich von 196N bis 981N kann allerdings ein leichter Anstieg des Pcy¥/2 Wertes trotz
der vorhandenen Streubreiten in den MeBergebnissen konstatiert werden. Dies kann
einerseits als schwacher R-Kurveneffekt gedeutet werden. Andererseits wiirde aber auch
aus der Abnahme von y bei konstanter RiBzahigkeit ein solcher Veriauf der MeBpunkte
resultieren.
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Abb. 5.2: Pcy3/2 als Funktion der Harteeindruckliast P

Im Bereich von 9.81N bis 196N ist die Tendenz der Pcy3/2-Werte uneinheitlich. Zuerst
nimmt der Pcy3/2 Wert mit steigenden P ab und erhdht sich dann aber fir gréBere Lasten
wieder. Eine eindeutige Zuweisung zu diskreten Effekten ist an dieser Stelle nicht mdglich.

Wegen des nur schwachen Anstiegs im Bereich von 196N bis 981N wird zun&chst fiir die
weiteren Uberlegungen ein Pcy3/2-Wert von ungefdhr 40 MPaVvm vermerkt. Zur
RiBzahigkeitsermittiung wird zusatzlich der Faktor xy, der das Eigenspannungsfeld eines
medianen Risses festlegt, bendtigt. Exemplarisch wurden aus einer Vielzahl von
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publizierten Varianten der Gleichung (6) drei x)y Ansétze ausgewdhit [76-78] und mit den
Pc322 Werten aus Abb. 5.2 multipliziert. Die sich damit ergebenden RiBzahigkeiten sind in

Abb. 5.3 dargestelit.
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Abb. 5.3 : Variation der RiBz&higkeitswerte durch willkiirliche Auswahi von x-Werten aus
der Literatur [76-78)

Die Ergebnisse liegen zwischen 2.7 MPavm und 4.8 MPavm und differieren somit je nach
Wahl der Auswertebeziehung um bis zu 80%.

5.2 Kritische Biegebruchspannung indentierter Proben

Schnelle Biegebruchexperimente wurden unter Variation der Eindruckslasten zwischen
9.81N und 981N durchgefiihit. Aufgrund der schnellen Versuchsdurchfiihrung gelten
"quasi-inerte” Bedingungen, die zu deutlich hdheren RiBzahigkeitswerten fiihren sollten als
dies bei Anwesenheit des subkritischen RiBwachstums der Fall ist.

Abb. 5.4 stellt den experimentell ermittelten Zusammenhang zwischen der Bruchspannung
om und den verschiedenen Harteeindrucklasten P (ausgefiillte Kreise) dar. Das
schraffierte Rechteck gibt den Bereich der Bruchspannungen fir Biegeproben ohne Harte-
eindrucksrisse wieder. Die Variation in der Gr6Be "natiirlicher” Defekte spiegelt sich in
diesem Ergebnis wieder. Die gestrichelte Linie reprasentiert die Festigkeitsabnahme, die
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sich bei konstanter RiBzahigkeit ergeben wiirde (vergleiche Abb. 3.8). Mit einer Steigung
von B=-1/3 ist beim Logarithmieren von Gleichung (10) zu rechnen.
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Abb. 5.4: Kritische Bruchspannung oy, als Funktion der Hé&ééindfdcklast P.
Experimentelle Mefidaten im Vergleich zu theoretischen Verauf (gestricheit) bei

konstanter RiBz&higkeit

Die flachere Neigung (Beyp=-0.24) der untersuchten Al,Oz-Keramik kann in der
Modellvorstellung aus Gl. (10) als qualitativer Nachweis des R-Kurveneffekt interpretiert
werden. ‘

Krause [32] findet fir eine vergleichbare Al,O3-Keramik einen Wert von B=-0.23, so daB
die gemessene Festigkeitsabnahme in guter Ubereinstimmung damit steht. Auf eine
weitergehende Analyse der MeBdaten und ihre Umrechnung in R-Kurvenverlaufe gemaB
Abschnitt 3.4.2 wird hier aber bewuBt verzichtet. Denn einerseits erfordert eine
"zuverlassige” Aussage eine groBere statitische Absicherung mit MeBwerten und
andererseits wird in dieser Arbeit noch aufgezeigt, daB die sich aus dem Modell
ergebende R-Kurve Folge fehlerhafter Auswertung ist.

Um Widerspriiche im Modell aufzuzeigen, geniigt an dieser Stelle die qualitative Aussage,
daB in Abb. 5.4 die Existenz des R-Kurveneffekts durch |Bepl < IB] angedeutet wird.
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Die Untersuchungen an den "Dummy"-Rissen filhrten zu kritischen RiBlangen von Cm=20,
die damit deutlich unterhalb der theoretisch erwarteten RiBlange ¢, ~ 2,5¢g blieben. Die
bruchmechanische Auftragung von oy,Ver, Gber Pey, 372 (Abb. 5.5) zeigt desweiteren, daB
sich fur alle Hérteeindrucklasten ein konstanter Wert (oV ¢)y, = 3.19 + 0.32 MPavm ergibt.

6
5 O SON
® 100N
— 4
& o X 200N
S 34 Q O * 4 500N
bt @ & 1000N
£ 24
[&]
£
- 14 (ofc) = 3.19+0.32MPaym
0 Y ——
0 10 20 30 40 50 60
Pc, ™ [MPa{m]

Abb. 5.5 : Auftragung (cVc)p, als Funktion von Pcy,3/2:
Auswertung mittels der "Dummy"-Risse

Aus der Abb. 5.5 1aBt sich wegen des praktisch konstanten op,Vc,, Wertes nunmehr eine
eine konstante RiBzahigkeit herleiten, wenn wieder die gleichen Annahmen wie zuvor im
Hinblick auf die RiBgeometrien gelten. Mit der vereinfachenden Annahme eines
konstanten Geometriewertes von vy, = 1.27 (halbkreisformiges RiBprofil) ergibt sich fur
den kritischen Zustand fiir die "Dummy"-Risse ein Kapp = 4.1 MPavm. Addiert man dazu
den bei Instabilitat noch vorhandenen Eigenspannungsanteil Kes = 1/3 Kapp (Gleichung
(20)), so ergibt sich unabhangig von der Eindruckslast ein konstanter RiBz&ahigkeitswert
von Kg = 54 MPaym. Dieses widerspricht dem im vorangegangenen Abschnitt
behaupteten R-Kurvenverhalten. Es ist wichtig hervorzuheben, daB die konstante
RiBz&higkeit fiir beobachtete kritische Dummy-Risse festgestellt wurde, wohingegen die R-
Kurveninterpretation des ISB-Experimentes auf theoretisch hergeleiteten nicht
gemessenen Zusammenhéngen zwischen Ausgangs- und InstabilitatsriBlange aufbaut.

Bemerkenswert ist desweiteren, daB die bisher vorgestellten Ergebnisse, die sich auf die
InitiierungsriBlange cy und die nachgemessene InstabilitatsriBlange Cm beziehen, in beiden
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Fallen konstantes RiBz&ahigkeitsverhalten ergeben.

5.3 Stabiles RiBausbreitungsverhalten unter in situ Beobachtung

In diesem Kapitel wird das RiBzdhigkeitsverhalten, das sich aus kontrollierten
RiBausbreitungsexperimenten ergibt, sowohl fiir Versuche an Luft als auch unter Vakuum
beschrieben. Das RiBausbreitungsuntersuchungen bieten damit die Moglichkeit, auch den
EinfluB des subkritischen RiBwachstums zu erfassen. Harteeindrucksrisse mit und ohne

Eigenspannung werden charakterisient.

5.3.1 RiBwachstum an der Luft
5.3.1.1  Harteeindrucksrisse ohne Eigenspannung

R-Kurvenverhalten zeichnet sich durch stabiles Wachstum eines Oberflachenrisses bei
Zunahme der 4&uBeren Biegebeanspruchung aus (vergleiche Abschnitt 3.5).
Demgegeniiber bewirkt konstante RiBzahigkeit bei gleicher Belastung spontanes
Versagen ohne RiBwachstum.

Tabelle 5.1 : RiBzahigkeitswerte Kr von  spannungsfreien Harteeindriicken
unterschiedlicher Last P

P ove v Kg

IN] [MPavm] [] [MPavm]
50 3.15 1.27 4.0

200 3.3 1.24 4.1

500 3.45 1.16 4.0

Alle nach dem Harteeindruck gegliinten Proben (T=1100°C, 2h) versagten unter
Biegebelastung ohne RiBwachstum, womit sowohl der Abbau der Harteeindruck-
eigenspannungen als auch ein konstantes RiBzadhigkeitsverhalten belegt wird. Tabelle 5.1
faBt die flr unterschiediiche Harteeindrucklasten ermittelten RiBz&higkeitswerte
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zusammen, Daraus ergibt eine RiBzahigkeit an Luft von KR=Kapp=4MPa*Jm. Neben
diesem quantitativen Ergebnis ist fir die weiteren Uberlegungen die qualitative Aussage
der Experimente hervorzuheben, daB fir die Al,O3-Keramik kein R-Kurvenverhaiten
nachweisbar ist.

Als Nachteil der Methode mit spannungsfrei gegliihten Harteeindrucksrissen ist zu werten,
- daB pro Probe immer nur RiBzahigkeiten fiir die AusgangsriBlange erzielt werden.

5.3.1.2  Harteeindrucksrisse mit Eigenspannung

Die Uberlagerung der Eigenspannungsintensitit mit der stufenweisen Zunahme der
Spannungsintensitét durch Biegung ermdglicht, wie in Abschnitt (3.6) gezeigt, Gber einen
begrenzten RiBldngenbereich stabiles RiBwachstum. Die experimentellen RiBaus-
breitungsdaten sind entsprechend Gl. (24) in Auftragungen von ovVc als Funktion von Pc
372 nachfolgend dargestellt.

196N und 981N Eindruckslast fiir hochkantige Proben

Abb. 5.6a zeigt die RiBausbreitungskurven fir die Harteeindrucklasten 196N und 981N in
hochkantigen Proben. Die MeBpunkte folgen anndhernd einem linearen Verlauf
unterschieden sich jedoch signifikant in Bezug auf die Eindruckslast. Fir gleiche
Biegespannungsintensitat (oVc) ist der Eigennspannungsanteil Pc3/2 fiir die héhere
Eindruckslast groBer.

Der nahezu lineare Verauf aller RiBausbreitungskurven deutet auf eine konstante
RiBzahigkeit hin, was die Auswertung der experimentellen Daten erheblich erleichtert. Mit
der Annahme, daB der Spannungsintensitatsfaktor K,y sowohl fiir die RiBausbreitungs-
kurve als auch entlang der RiBkontur konstant ist (Abschnitt 3.8.1),

Kg(c) = Kigy(c,®) = konstant ' (Gl. 29)

kdnnen durch ein iteratives Berechnungsverfahren (Abschnitt 3.8.1) die Geometriewerte v
fur die gemessenen RiBlingen zwischen ¢y und ¢, sowie ein konstanter
Eigenspannungsfaktors y ermittelt werden. Multipliziert man die oj¥c; MeBwerte in Abb.
5.6a mit dem jeweils berechneten RiBgeometrieparameter ;, so ergeben sich die in Abb.
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5.6b dargesteliten Ky, = oiyjVc; Werte. Die gestrichelten Geraden beschreiben den
theoretischen Verlauf der RiBausbreitungskurven, wie er aus der iterativen Rechnung
hervorgeht.
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Abb. 5.6: RiBz&higkeitsermittiung fiir hochkantige Proben bei 196N und 981N
Eindruckslast

a) RiBausbreitungskurve mit experimentellen Werten

b) RiBausbreitungskurve nach Einbeziehung der berechneten y-Werte in die
Biegespannungsintensitat. Gestrichelte Kurven entsprechen theoretisch
bestimmter Ausgleichkurve
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Auffallend sind die unterschiedlichen x-Werte, x1geN = 0.1 bzw. 0.097 und xggin = 0.067
bzw. 0.058, die aus der Steigung der Geraden entnommen werden konnen. Entgegen den
aus der Literatur bekannten Vorstellungen, in denen ublicherweise x als konstanter
Materialfaktor gesehen wird, ist y offensichtlich von der Harteeindruckiast P abhéngig. Im
Diskussionsteil wird auf diesen Sachverhalt detaillierter eingegangen. Offensichtlich ist
aber nicht nur die RiBz&higkeit innerhalb einer RiBausbreitungskurve konstant. Vielmehr
schneiden sich die gestrichelten RiBausbreitungsgeraden auch fir unterschiedliche Lasten
in einem Punkt. Die konstante RiBzahigkeit von Kg = 3.9MPaVm ergibt sich am
Schnittpunkt der RiBausbreitungsgeraden mit der Kyp,- Achse.

49N und 196N fiir flachkantige Proben

Die Schwierigkeiten bei der Auswertung der RiBzahigkeit im unteren Lastbereich, treffen
im Prinzip auch auf die RiBausbreitungskurven zu.

Abb. 5.7 zeigt im 1.Bereich des Riwachstums fiir den 49N-Eindruck eine flachere
Steigung (offene Quadrate im Bereich von 47 bis 25 MPavm). Mit Verlangerung des
Risses nimmt die Steigung zu. Diese Zunahme wird von Dransmann [21] als R-
Kurveneffekt interpretiert. Allerdings spricht der geringe Eigenspannungsfaktor xy = 0.035
eher dafiir, daB hier die mathematische ¢3/2 Abhingigkeit fiir den medianen RiB nicht
erfillt ist. Auch kann an dieser Stelle der in Abschnitt 3.8.3 hergeleitete Ubertragungsfaktor
dpq angefiihrt werden, der den Ubergang von einem Palmqvist zu einem medianen RiB
berticksichtigt.

Aus Tabelle 5.2 ist ersichtlich, daB fiir P=49N der Ubertragungsfaktor ¢pq=0.38 ist. Damit
geht mit Kenntnis von y = 0.1 aus der Abb. 5.7 ein Eigenspannungsfaktor fir einen
Palmqvist RiB8 von xpq = 0.038 hervor, so daB die experimentell gefundene Steigung x =
0.035 sehr gut mit der theoretisch hergeleiteten Beziehung ubereinstimmt. Die analogen
Uberlegungen fiir den Ubertragungsfaktor nach Laugier Op Laugier (P=49N) = 0.175 fuhren
zu quantitativ niedrigeren Werten, bestétigen aber qualitativ, daB die Geometriednderung
eine deutliche Krimmung in der RiBausbreitungskurve verursacht,

In der Konsequenz kann also auch fiir den Palmqvist RiB eine RiBz&higkeit von ungefihr
Kgr=4MPaVm gefunden werden. Trotzdem bietet es sich nicht an, die Palmqvist Risse zur
RiBzahigkeitsbestimmung heranziehen, da die Streuungen im ersten Stadium des
RiBwachstums zu Ungenauigkeiten der Steigung und damit der RiBz&higkeit flihren.
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Demgegeniiber fiihrt der 196N-Eindruck mit einem x-Wert von 196N = 0.081 bzw. 0.068
zu einer RiBzahigkeit von Kg = 3.9MPavm. Als Vorteil der Methode ist zu sehen, daB trotz
der unterschiedlichen x-Werte, die mit der individualitét des Eigenspannungsfeldes jeden
Eindrucks erklarbar sind (Abb. 5.1), die RiBzdhigkeitswerte erstaunlich gut Uber-
einstimmen. Auch der Vergleich mit den Ergebnissen an den hochkantigen Proben
bestétigt dies.
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Abb. 5.7: RiBausbreitungskurven von flachkantigen Proben
a) mit experimentellen Werten
b) nach Einbeziehung der berechneten y-Werte in Biegespannungsintensitét.
Gestrichelte Kurven entsprechen theoretisch bestimmter Ausgleichkurve
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Bemerkenswert ist weiterhin, daB sich die x-Werte bei der gleichen Last von P=196N fur
flache Proben | x=0.081 und 0.068] und hochkantige Proben [ x = 0.1 und 0.097 ] bei
gleicher RiBzdhigkeit signifikant unterscheiden. Demzufolge ist der x-Wert nicht nur von
der individuellen Materialschéadigung bei einer gegebenen Harteeindrucklast P, sondern
auch von-der Probengeometrie abhangig. Die gemessene Variation in yx fir die
untersuchte Al,O; Keramik widerspricht der in der relevanten Literatur vertretenden
Position eines konstanten x-Wertes [27,32,70).

Tabelle 5.2: Ubertragungstfaktoren ¢p (nach Laugier) und ¢pq (Abschnitt 3.8.3) zur
Umrechnung von Palmqvist auf mediane RiBgeometrie

P 2o d 2co/d P Laugier ¥pq
49 259 81 3.2 0.175 0.38
20 151 52 = 29 0.16 0.41
10 80 37 2.16 0.176 0.5

Die Harte wurde mit Hilfe der Eindrucksdiagonalen d niedriger Eindruckslasten 10 N bis 50N zu H= 13.56 GPa
ermittelt. Bei hdheren Lasten kornmt es zu Abplatzungen um den Eindruck, so da88 eine prizise Vermessung
unmdglich wird.

5.3.2 Stabiles RiBwachstum von Harteeindrucksrissen im Vakuum

Die RiBausbreitungskurven unter Vakuumbedingungen wurden im REM mit einer
Biegeapparatur gemessen, die nur kleine Probenabmessungen zulieB (siehe Abschnitt
4.7). Dies wurde beim Vergleich zwischen den Ergebnissen an Luft und im Vakuum
aufgrund des Wissens um die Abhangigkeit des x-Wertes von der Probengeometrie
bertcksichtigt. '

Die MeBdaten in Abb. 5.8a zeigen zunachst Unterschiede zwischen dem Start des
RiBwachstums in Luft und Vakuum (cgVcg 4t = 0.5 bis 0.8 MPaVm und 6V vakuum =
1.6 MPaVym). Wihrend an Luft der HareeindruckriB bei relativ geringen
Biegespannungsintensitdten verlangert werden kann, ist im Vakuum ein deutlicher
"Offset"-Effekt zu beobachten. Es entspricht den Vorstellungen von umgebungs-
beeinfluBtem RiBwachstum, daB unter Vakuum bei ungeféhr gleicher StartriBlange cq eine
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signifikant héhere Biegespannung op an die Biege-Probe angelegt werden muB, um den
AnfangstiB stabil zu verlangern.
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Abb. 5.8: RiBausbreitungskurven von Al;03 im Vakuum (P=196N)
a) Vergleich der MeBdaten an Luft und im Vakuum _
b) Vakuumdaten unter Einbeziehung des Ri Bgeometriefaktors
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Wiederum ist es mdglich mit Gleichung (30) fiir die diskreten RiBldngenwerte der
RiBausbreitungskurve zwischen ¢y und ¢y, die Geometriefaktoren y'q bis y'p, und damit
den Eigenspannungsfaktor zu bestimmen (xyakyum,p=196N=0-12). Abb. 5.8b gibt die mit v;
modifizierte RiBausbreitungskurve wieder. Aus der iterativen Berechnung von x und Kg
ergibt sich die gestrichelte RiBausbreitungskurve mit der RiBz&higkeit von Kg = 5.5 £ 0.2
MPavm. Dieser Wert stimmt mit der RiBzahigkeit fir die "Dummy"-Risse unter quasi-
inerten Bedingungen von 5.4+ 0.54MPavm sehr gut {iberein.

Als wichtiges Ergebnis muB aber auch hier festgestellt werden, daB ein R-Kurveneffekt
durch das RiBausbreitungsexperiment in Vakuum nicht identifiziert werden konnte. R-
Kurvenverhalten wurde damit in keinem Ausbreitungsexperiment mit Harteeindrucksrissen
festgestellt. Es war daher von Interesse zu untersuchen, ob die Al,O3 Biegeproben im
Bereich langer Risse wenigstens den bekannten ausgeprdgten RiBzdhigkeitsanstieg
zeigen.

5.4 Kombiniertes Kurz- und LangriBwachstum untér in'situ' Beobachtung

In Abschnitt 4.5 wurde bereits beschrieben, daB dazu zuerst ein kurzer HarteeindruckriB
stabil bis liber die Kante der Biegeprobe vorangetrieben wird, um anschlieBend von
diesem "AnriB" startend das "LangriB"-Experiment durchzufiihren. Die hierbei erstmals
realisiete Kombination von stabilem Kurz- und LangriBwachstums wurde durch zwei
Uberlegungen moglich:

1. Um ausgedehntes Wachstum des langen Risses sicherzustellen, wurde anstatt
der flachen Probenorientierung | (h=3.5mm, 2b=4.5mm) die hochkantige Proben-
orientierung Il (h=4.5mm, 2b=3.5mm) gewahlt.

2. Fir das stabile Wachstum des Harteeindruckrisses im Biegeversuch bis zur
Probenkante muB gelten, daB die krtische RiBlange c,;, mindestens der halben
Probenbreite entspricht. Mit dem theoretischen Verhéltnis ¢p,/cg=2.5 ergibt sich bei
flacher Probengeometrie mit b=1750um fir den Harteeindruck eine Ausgangs-
RiBlange von ¢y = 700pm. Zieht man den Wert Pcy3/2 <40MPavm aus Abschnitt 5.1
heran, so kann unmittelbar abgeschitzt werden, daB dafir eine Mindest-
Hérteeindrucklast von P, = 740N erforderlich ist. Diese Eindruckslast erméglicht
aber nur stabiles Wachstum bis zur Probenkante. Um das "Um-die-Kante-Wachsen”
zu garantieren, wurde eine Harteeindrucklast von 981N gewahit. Allerdings bietet es
sich an dieser Stelle an, die Erwartungshaltung eines stabilen RiBwachstums bis zur
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Probenkante zurechtzuriicken. Die maximal erreichbare stabile OberflichenriBlange
betragt c'= 1250 pm und bleibt damit deutlich unter b = 1750 um. Im Randbereich
der Probenoberfliche &ndem sich die RiBausbreitungsbedingungen, so daB der
HarteeindruckriB deutlich vor Erreichen der Probenkante in seinem Wachstum
beschleunigt. Quantitative Ausagen Uber diese Vorgidnge wurden im Rahmen dieser
Arbeit nicht angestrebt. Immerhin ist das beschleunigte RiBwachstum so langsam,
daB ein beobachtendes Nachfahren mit dem Mikroskop und bei Erreichen der
Probenkante das Entlasten der Biegeprobe méglich waren.

b)

Abb. 5.9 : Mikroskopische Aufnahme des Ubergangs kurzerlanger RiB:
a) InitiilerungsriBlange (981N Vickers Harteeindruck)
b) SeitenriB (a/w = 0.3) nach stabilem OberflichenriBwachstum
c) EndriBlange (a/w = 0.9) nach stabilem LangriBwachstum



74

Abb. 5.9 dokumentiert die erfolgreiche Realisierung des Experimentes durch
mikroskopische Aufnahmen der unterschiedlicher Stadien des RiBwachstums. Abb 5.9a
zeigt den HéneeindruckriB mit der AusgangsriBlange ¢y = 800um. In Abb. 5.9b ist die
EndriBlange des Harteeindruckrisses festgehalten, die gleichzeitig den Startwert des
LangriBexperimentes mit ag=1.5mm darstellt. SchlieBlich zeigt Abb.5.9¢ die maximale
RiBverldngerung des langen Risses mit a,,=4mm.

Wahrend der gesamten Versuchsdurchfithrung wurde die anliegende duBere Kraft P, als
Funktion der Durchbiegung d registriert (Abb. 5.10).* Zusitzlich wurde auch die
SeitenriBlange a im LangriBexperiment dokumentiert. Die Kurve | entspricht dem
KurzriBwachstum und die Kurve Il gibt das LangriBwachstum wieder. Aus dem P-d Verlauf
wird deutlich, daB Kurz- und LangriBuntersuchungen aufeinanderfolgend ohne
Probenausbau erfolgten .

. . X
P[NJ]CO y X x X almm])
X
X
751 ( X 3
. .
X
50 | . . 17
e dl_do
5 e C,-————-Pi
25 [ // . 1
// ‘
//
' 10 ’ 20 " 30
dllLm]

Abb. 5.10 :  Kraft-Durchbiegung-SeitenriB-Verlauf mit KurzriBwachstum (Phase 1) und
LangriBwachstum (Phase Il) mit der Definition flir die Compliance

* Der Buchstabe d wurde entsprechend der Gblichen Konvention bei mechanischen Experimenten gewahit.
Verwechslungen mit der Harteeindrucksdiagonalen d kénnen aber far den nachfolgenden Teil
ausgeschlossen werden,
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Im folgenden werden die Ergebnisse der zwei RiBausbreitungs-Phasen zuerst getrennt
vorgestellt und daran anschlieBend Uiber den RiBflichenzuwachs A in einer einheitlichen
Darstellung des RiBz&higkeitsverhaltens verknlpft.

5.4.1 Phase | : Stabiles Wachstum der Harteeindruckrisse

Das RiBaubreitungsexperiment mit einer Harteeindrucklast von P=981N wurde schon in
Abschnitt 5.3.1.2 (Abb. 5.10) behandelt. Es konnte eine konstante RiBz&higkeit von
Kr=3.9MPavm ermittelt werden.

5.4.2 Phase llI: Stabiles Wachstum des langen bruchmechanischen Risses

Nach der Entlastung wurde die in Abschnitt 4.5 beschriebene Spiegelkonstruktion genutzt,
um auf die Spitze des langen Risses zu fokussieren, und die RiBldnge zu vermessen.
Danach wurde die Last durchbiegungskontrolliert erhgéht, und in situ die RiBlange a, die
anliegende Kraft P, und die Durchbiegung d registriert. Mit Kenntnis der P-d-a-Kurve fir
die ll-Phase kann mit Hilfe einer Compliance Methode (Abb. 5.10) das RiBz&higkeits-
verhalten ermittelt werden. Die Compliance C ergibt sich aus dem Last-Durchbiegungs-
verhalten Ober die einfache Beziehung Ci=(d-dp)/P; , wobei die Compliance der
piezomechanischen Verformungsapparatur dy als vernachlassigbar klein angenommen
wurde. Ist der Compliance-Verlauf wahrend eines kontrollierten, stabilen RiBausbreitungs-
experimentes bekannt, so kann aus der bekannten bruchmechanischen Beziehung fir die
Energiefreisetzungsrate G

1 P2dC P2 dC
= = = R GI. (37)
2 dA 4b da

G

der RiBwiderstand fiir jede RiBliange a ermittelt werden. In Gleichung 37 steht A fur die
Bruchflache, die bei gerader durch die Probendicke verlaufender RiBfront auch durch
A=2b+a ersetzt werden kann. '

Abb. 5.11 gibt die praktische Vorgehensweise zur Ermittiung der R-Kurve beim Wachsen
des langen Risses wider. Zuerst wird aus den MeBdaten die Compliance C als Funktion
der SeitenriBlange a bestimmt (Abb. 5.11a). Aus der C(a)-Kurve kénnen die Steigungen
dC/da an jeden MeBpunkt gewonnen werden, die in Abb. 5.11b mit dC/da als Funktion von
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a) Compliance Verlauf als
Funktion der RiBlange C(a)

b) Steigungsveriauf der
Compliance Kurve dC/da

c) RiBwiderstand R (s.G1.37)

COMPLIANCE C {pm/N]

[um/(mmn)]

dC/da

RISSWIDERSTAHO R {M/m]

2.50+
2.004
1.504
1.00+4

0.50+

0.00

T T
1000 1500

T
2500 3000
RISSLAENGE a [pm]

T 4
2000 3500

4.00-
3.50-
3.00
2.50-
2.00-
1.50
1.00 o

o
. o
0.50 o

4500

o
O-OO-r-——Qe Bl & °I

L
1000 1500 2000 2500 3000
RISSLAENGE a [pm]

T
3500

120

204 L
: +

T
4000

T T T
2500 3000 3500

RISSLAENGE a [pm]

T T
- 1000 1500 2000

T L}

4000 43500

Abb. 5.11: Ermittlung des R-Kurvenverhaltens in der Phase des LangriBwachstums
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a aufgetragen sind. SchlieBlich wird iber Gleichung (37) unmittelbar der R-Kurvenverauf
bestimmt (Abb. 5.11c). Mit Hilfe der Irwin Beziehung Kg = YR-E ist auch die Umrechnung
in RiBz&higkeiten moglich.

Der RiBwiderstand nimmt mit der RiBi&nge deutlich zu. Die R-Kurve kann durch Ry =
10N/m und Ry, = 120N/m charakterisiert werden. Besondere Vorsicht ist jedoch im
Hinblick auf die Belastbarkeit dieser Anfangs- und Endwerte geboten: Die quantitativen
Angaben des RiBwiderstands werden im wesentlichen durch die Steigungen dC/da
festgelegt ( Abb. 5.11a). Ungenauigkeiten bei der Bestimmung der Steigungen wirken sich
demzufolge unmittelbar auf den RiBwiderstand aus. Gerade diese Auswerte-
ungenauigkeiten lassen sich aber sowohl im Anfangsbereich der C-a Kurve (in der Ndhe
des Punktes 1) - hier ist die Steigung annahernd Null - als auch im Endbereich (in der
Nahe des Punktes 3) - wo die Steigung gegen Unendlich geht - nicht vermeiden. Relativ
zuverlassig sind dagegen die Steigungswerte im mittleren Bereich (nahe bei dem Punkt 2).

5.4.3 Zusammenfilihrung der Ergebnisse als Funktion des RiBflachenzuwachses

Nachdem in den vorangegangenen Abschnitten die Ergebnisse fiir Harteeindruckrisse und
die langen Risse einzeln betrachtet wurden, soll nun eine Zusammenfihrung und ein
Vergleich erfolgen. Dabei ist zu bedenken, daB die RiBzahigkeit nicht als eine Funktion der
jeweils an den Probenoberflichen gemessenen RiBlangen dargestellt werden kann. Die
RiBlange c¢ des Harteeindruckrisses und die RiBldnge a des langen Risses sind nicht
unmittelbar ineinander Uberfiihrbar. Aus praktischen Griinden bietet sich aber als
gemeinsame BezugsgroBe fiir das RiBwachstum in beiden Teilexperimenten die jeweils
erzeugte Bruchfldche A an.

Die gemeinsame Darstellung 148t sich Uber die Bruchfliche A realisieren, wobei die
Bruchfldche des Oberflachenrisses mit den Gleichungen flir eine Halbellipse berechnet
wird, wahrend sich die RiBfldche des Seitenrisses einfach als Rechteck beschreiben 148t
(Abb. 4.3).

In Abb. 5.12 sind die RiBzahigkeiten der beiden Teilexperimente in Abhéngigkeit von der
Bruchfldche A dargestelit. Die Darstellung verbindet die Ergebnisse von kurzen und langen
Rissen, die an derselben Probe ermittelt worden sind, und Uberwindet damit die
Schwierigkeiten des Vergleichs beider RiBsysteme. Fiir die langen Risse werden zum
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Vergleich SENB-Waerte [23] (siehe gestrichelte Linien) dargestelit, die mit den erzielten
Ergebnissen gut libereinstimmten.

Im Bereich des Wachstums des Harteeindruckrisses (Rauten) ist die konstante
RiBzahigkeit von Kg = 3.9 MPavm gegeben.

Fir den Ubergang zwischen dem Kurz- und LangriBwachstum liegen keine MeBdaten vor,
da hier das zwar langsame aber instabile RiBwachstum Uber die Probenkante stattfindet.

In der LangriBphase (ausgefiilite Kreise) liegt dann eindeutig der in Abschnitt (2.1.2)
vorgestellte Anstieg der RiBz&higkeit - also R-Kurvenverhalten - vor.

Al,O5 zeigt demnach keine R-Kurve bei der Ausbreitung des Harteeindruckrisses aber
entspricht bei langem RiB dem bekannten R-Kurvenverhalten. Da dies an einer Probe mit
fortlaufend wachsendem RiB, der lediglich seine Geometrie im Verlaufe des
RiBwachstums &ndert, festgestelit wird, ergibt sich erstmals die Frage nach der
Anwendbarkeit und Aussagefahigkeit des Harteeindruckverfahrens (LangriBergebnisse
missen als etabliert gelten).
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Abb. 5.12: RiBz&higkeitsveriauf als Funktion des Bruchflachenzuwachses.
(Die ersten zwei Werte fir die LangriBphase (s. Abb.5.11¢) wurden aufgrund
ihrer Ungenauigkeit ausgelassen.)
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Teil Il: RiBz&higkeitsuntersuchungen bei hohen Temperaturen
5.5 RiBwachstumsverhalten unter in situ Beobachtung

Bevor die Ergebnisse dargestellt werden, soll darauf hingewiesen werden, daB von
insgesamt 11 C-Ring Proben, die in der HT-Anordnung getestet wurden, nur ein Teil auch
zu brauchbaren Ergebnissen fiihrte. Zum einen lag dies an der anspruchsvolien
Versuchstechnik mit einem Teleskopsystem das Wachstum von wenig gedffneten und
daher kontrastarmen Harteeindruckrissen zu verfolgen. Zusatzlich verursachte der
KonvektionseinfluB im Strahlengang bei hohen Temperaturen erhebliche Schwierigkeiten
bei der Beobachtung, die erst durch den spéteren Einbau eines Schutzrohres zwischen
Teleskop und Ofenfenster iberwunden werden konnten. Auch die individuelle Auspragung
der Vickers-Eindriicke ist hervorzuheben, die héufig zu einseitiger RiBentwicklung flhrte
und deswegen nicht zur Auswertung herangezogen wurde.

Bei der Auswahl der geeigneten Harteeindrucklast kamen folgende Uberlegungen zum
Tragen: Einerseits sollte der HarteindrucksriB méglichst in Bezug auf seine RiBldnge
einem natirlichen RiB &hneln. Andererseits muBte der RiB auch zum Probenversagen
fihren. Die Beobachtungsmdglichkeiten (ber das Teleskop-System waren bei einem
gewahlten Arbeitsabstand von 15cm bis 25cm durch geringere Auflésung und geringerem
Kontrast gegeniiber dem  hochauflosenden  Lichtmikroskop  eingeschrankt.
Glicklicherweise wurde aber die Beobachtung durch Schatteneffekte des Risses, wie sie
durch die gekrimmte Form der C-Ring-Probe entstehen, erleichtent.

Harteeindrucklasten von 98N und 196N erwiesen sich als geeignet. Zundchst wurden
Raumtemperaturexperimente durchgefiihrt, um die Vergleichbarkeit der unterschiedlichen
Versuchseinrichtungen und Probengeometrien nachzuweisen. Abb. 5.13 gibt
RaumtemperaturmefBdaten in Form einer RiBausbreitungskurve wieder. Die
AnfangsriBlénge ¢, der Harteeindriicke war auf der gekrimmten Oberfiiche der C-Ring-
Proben relativ kleiner als auf den geraden Biegestdbchen. Abzulesen ist dies an dem
hohen Pc32-Startwert von 50 MPaVm. Dadurch entsteht eine Krimmung der
RiBausbreitungskurve (punktierte Linie), die im ersten Ansatz als R-Kurvenverhalten
interpretiert werden kann.

Allerdings sprechen gegen das R-Kurvenverhalten folgende Uberlegungen: Der x-Wert der
RiBausbreitungskurve wire im unteren Bereich kleiner als 0.03, womit er sich um das 2.5
bis 3-fache von dem sich anschlieBenden x-Wert unterschiede. Dieser geringe x-Wert
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ware desweiteren unvereinbar mit dem yx-Werten, die sich aus den bisherigen
Untersuchungen ergeben haben. Als Erklarungen bieten sich an, daB mdglicherweise ein
Ubergang von einem Palmqvist- zu einem medianen RiB vorliegt oder daB die RiBspitze
mit dem Teleskop nicht identifizierbar ist. Erst nach dem Anlegen einer gewissen
Biegebeanspruchung &ffnet sich der RiB bis zur RiBspitze und fiihrt damit direkt zu dem
MeBpunkt Pc-3/2= 23 MPavm. Der sich anschlieBende Teil der RiBausbreitungskurve gibt
unter Einbeziehung der entsprechenden wy-Werte konstantes RiBzahigkeitsverhalten
wieder. Die Mdglichkeit, die K,p,-Werte durch eine Gerade zu verbinden, bestétigt diese
Aussage. Wiederum ist erstaunlich, daB obwohi Xc-Ring-rT=0.127 vom entsprechenden x-
Wert fir die Biegeprobe bei gleicher Hérteeindrucklast abweicht, trotzdem eine
RiBz&higkeit von Ke-Ring-RT = 4.3 MPaVm ermittelt wird, die nur 10% hdher liegt als
diejenige der flachen Biegeproben.

N
N
NN
NY
E
&3 '\'\\&
= L Re¥ @ Nesspunkde RT, P=196N
3 o O Kypy-Here
.24 NN - - 1.5
Py \\ —- ] =0127, K = 4.3 WPam
-y N D
z" ~ \
15 .\'\_ —_—
N I
| ~ !
c 1 " 1 ] L ! \l 1 1:£1
0 ] 10 15 20 25 30 35 40 45 S0
' P/cfe [MPajm]

Abb. 5.13:  RiBzahigkeitsermittiung bei Raumtemperatur Gber C-Ring-Test

Bei den 1000°C-RiBausbreitungsergebnissen mit P=196N (Abb. 5.14) sind die MeBkurven
ebenfalls anfanglich gekrimmt. Danach kann eine quasi-lineare Abh#ngigkeit gefunden
werden, die zu einer konstanten RiBzahigkeit von Kg= 3.4 MPaVm fiihrt. Mit 0.1 liegt der
Wert %c.Ring(1000°C) signifikant unter dem Wert bei Raumtemperatur Xc-Ring(RT)=0.127.
Dies ist bei einer &hnlichen AnfangsriBlange auch zu erwarten, da aufgrund des ungefahr
gleichen Schnittpunktes mit der Pcy3/2-Achse von 35 MPavm (Abb. 5.13 und 5.14) nur
noch die Neigung der Geraden - reprasentiert durch den x-Wert - das RiBz&higkeitsniveau
festlegt.
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Abb. 5.14:  RiBausbreitungskurve fir 1000°C und P=196N an C-Ringen ermittelt

Es solite betont werden, daB die Ergebnisse mit zunehmender RiBlange - also kleiner
werdenden Pc3/2-Werten - zuverlassiger werden, da die Beobachtungsfehler und der
EinfluB von MehrachriBbildung im unmittelbaren Umfeld des Harteeindrucks an .
Bedeutung verlieren.
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Abb. 5.15:  RiBausbreitungskurve fir 1000°C und P=98N an C-Ringen ermitteit
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Die 1000°C-Ergebnisse fir P=98N (Abb. 5.15) fligen sich in die vorangegangenen
-Ausfuhrungen ein. Es ergibt sich mit einem héheren x-Wert von 0.15 eine vergleichbare
RiBzahigkeit von Kgc Ring(1000°C,98N) = 3.3 MPavm. Selbst fiir den hypothetischen Fall,
daB die gefundene Krimmung auf eine qualitative RiBprofildnderung eines Palmqvist-
Risses zu einem medianen RiB zurlickzufihren sein sollte, liegt eine konstante
RiBzéhigkeit in dem Bereich von 3.3 MPavm vor.

AbschlieBend ist festzuhalten, daB die Ergebnisse fir hohe Temperaturen mit groBeren
Unsicherheiten behaftet sind, da die Probleme bei der Identifikation der RiBspitze
insbesondere im Bereich kleiner RiBlangen starken EinfluB auf die Ergebnisse haben
kdénnen.

Teil HI: RiBottnungsverhalten indentierter Risse
5.6 RiBoffnungsverhalten

In den RiBausbreitungsuntersuchungen an Indenterrissen zur RiBzdhigkeitsermittiung
wurde stets ein konstantes Materialverhaiten gefunden, obwohl das Al,O; Material fiir R-
Kurvenverhalten bekannt ist und diesen Anstieg der RiBzdhigkeit in den
LangriBexperimenten (s. 5.4.2) ja auch zeigte. Um diesen vermeintlichen Widerspruch
verstehen zu kénnen, ist es hilfreich, das in Kapitel 2 favorisiete Modell zum R-
Kurvenverhalten von Al,Oj3 in die Uberlegungen mit einzubeziehen. Da der R-Kurveneffekt
in grobkérnigem Al,O3 der Abschirmung der RiBspitze durch RiBflankenkontakt
zugeschrieben wird [39,41,45,46,49-51], stelit sich die Frage, ob dieser Effekt fir einen
indentierten RiB wegen der konstanten RiBz&higkeit nicht zum Tragen kommt. An langen
Rissen korreliert der steigende RiBwiderstand zunichst bei gleichbleibendem
RiBo6ffnungswinkel mit der Zunahme der Lange der Wechselwirkungszone (Abb. 2.6) und
bei Erreichen von zp,, mit der Zunahme des RiBo6ffnungswinkels (Geometrieeffekt
[34,41]). Konsequenterweise darf deshalb bei den Indenterrissen, die zu einer konstanten
RiBzahigkeit flhren, der RiBoffnungswinkel sowohl bei Variation der Hanteeindrucklast P
(vergleiche Abb. 5.2 ) als auch bei der stabilen RiBausbreitung von ¢y bis ¢ nicht
zunehmen. Desweiteren ist das mittlere RiBz&higkeitsniveau von Kg.,n = 3.9 MPavm und
KR-vakuum = 5.5 MPavm fiir die geringe Lange der Harteeindrucksrisse auBergewdhnlich
hoch. Auch hier solite der RiBoffnungswinkel zur Erklarung herangezogen werden kénnen.
Mit der Annahme, daB (ber den RiBo6ffnungswinkel das RiBzZhigkeits-Niveau bestimmt
wird, wirde ein im Vergleich zu langen Rissen grdBerer RiBoffnungswinkel der
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Harteeindruckrisse direkt zu einem hohen Niveau auf der R-Kurve fiihren, das heif}t, beim
Entstehen des Harteeindruckrisses wirde ein Teil des R-Kurvenpotentials bereits
ausgenutzt.

5.6.1 RiB6ffnungsverhalten bei Variation der Harteeindrucklast

in der Tabelle 5.3 sind RiBoffnungswinkel oyyp, ermittelt Gber lineare Korrelation von
RiBoffnung 8 und entsprechendem Abstand von der RiBspitze cg, fiir verschiedene
Héareeindrucklasten angegeben. Desweiteren werden die RiBldngen c, die damit
berechneten RiBflachen A (=r/2 c2) und das Verhdltnis 8/A aufgefiihrt, was wiederum
einen Vergleich mit den Ergebnissen von langen Rissen gestattet.

Tabelle 5.3: RiBoffnungswinkel oyyp in Abhdngigkeit von der Harteeindrucklast P

P & Cs ND c A SIA
[N] [rm]  [pm] [ [um] [mm2]  [m]
981 2000 631 0.091 890 1.24 1.61
490 1500 361 0.119 550 0.475 3.15
196 800 174 0.132 350 0.192 4.17
98 400 133 0.086 240 0.091 4.35

49 300 47 0.183 93 0.014 21.42
19.6 nicht auswertbar
9.81 100 23 0.125 60 0.057 17.54

Trotz erheblicher Streuung der MeBwerte besteht kein systematischer Gang des
Offnungswinkels mit. der Eindruckslast. Die aus Tabelle 5.3 zu entnehmenden
RiBoffnungswinkel ayyp sind relativ unabhéngig von der Eindruckslast mit einem Mittelwert
von oynp = 0.13°. Interressant ist auch, daB die maximal gemessene RiBSffnung noch
immer kleiner als der kritische Separationsabstand am Ende der Wechselwirkungszone
(3(aT)) = Dp=4um) ist, was bedeutet, daB die Plateau-RiBzahigkeit noch nicht erreicht sein
solite. Beide experimentellen Befunde stiitzten (iber die Korrelation von RiB6ffnung und
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RiBzahigkeit die Interpretationen, daB die RiBzahigkeit ( ausgedriickt durch das Produkt
xPcy™3/2) nur ansteigend oder konstant sein kann.

Der Vergleich des RiB6ffnungsverhaltens von Harteeindruckrissen mit langen Rissen zeigt
signifikante Unterschiede. Wird die RiB6ffnung als Funktion der Bruchflache A dargestelit
(Abb. 5.16), dann lassen sich beide MeBverfahren direkt vergleichen.

0.1407 & Harteeindricke
* (eigene Werte)
0.120- L g ¢ longer RiB
(nach Steinbrech [41])
0.100+ O langer RiB
= e | (noch B&r [257)
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Abb. 5.16:  RiB&ffnungswinkel o Uber RiBflache A fiir Harteeindruck- und lange Risse;
Ansteigende o-Werte bei langem RiB kennzeichnen R-Kurvenverhalten

Der RiBGffnungswinkel der Harteeindruckrisse ist im Verhaltnis zur RiBflache A um ein
Vieltaches groBer als bei langen Rissen. Da letztere R-Kurveneffekt aufweisen,
gekennzeichnet durch das Ansteigen des RiBoffnungswinkels, dringt sich die Vermutung
auf, daB bei den Harteeindruckrissen die Relation von RiB6ffnungswinkel zur
wechselwirkender Bruchfliche o/A ein hohes Niveau erreicht, welches auch durch
RiBverlidngerung nicht Uberschritten werden kann. Dies fihrt zu der Frage, ob durch die
Geometrie der Vickers-Pyramide stets &hnliche RiB&ffnungen, und zwar unabhéngig von
den Eindruckslasten (zwischen 9.81N bis 981N) erzeugt werden. Wenn diese Hypothese
zutrifft, dann produziert die Héaneeindrucktechnik fiir grobkdmiges Al,O3 nicht
materialspezifische RiBzahigkeitswerte. Weitere Untersuchungen sind ndtig, um diese
Hypothese zu stiitzen. |
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5.6.2 Entwickiung des RiB6ffnungsprofils bei stabilem RiBwachstum

Die Untersuchungen wurden mit der Vorstellung unternommen, daB die RiBmundéffnung
do(co) fir den initiierten RiB im Verhdltnis zur RiBfliche A so groB ist, daB das
RiBwachstum auf hohen R-Kurven-Niveau ablduft. Eine RiBzahigkeitssteigerung wahrend
der RiBausbreitung kann bei ausgebildeter Wechselwirkungszone auftreten, wenn sich das
Verhéltnis 8/A erh6ht, wie dies auch bei langen Rissen der Fall ist (Tabelle 5.4). Nach den
RiBausbreitungsexperimenten mit den Harteeindrucksrissen sollte dies nicht zutreffen, da
konstantes Materialverhalten ermittelt wurde.

Tabelle 5.4: Verhéltnis RiBoffnung 6 zu RiBflache A fiir lange Risse
mit den Daten aus [47] (mit w=7mm,b=5mm, A=ab)

aw A 5 S/A

] [mm?] [wm] [m-)
0.73 25.55 6.35 0.25
0.89 29.4 10.13 0.34
0.92 32.2 16.9 0.52

In Abb. 5.17 sind MeBergebnisse der RiBiffnung & als Funktion der RiBposition ¢, flr zwei
deutlich unterschiedliche RiBstadien 1 (initiieter RiB) und Il ( fast kritischer RiB )
dargestellit. :

Aus der Abbildung 5.17 ist zu erkennen, daB trotz stark differierender RiBstadien nur eine
leichte Zunahme der RiB6ffnung im Bereich des RiBmundes [ ¢, = 100-200um ] auftritt: Auf
der linken Seite ergibt sich bei einem Abstand c,=125pm vom Zentrum eine Zunahme der
RiBoffnung von §;=710nm auf §;=860nm, was einer Zunahme um 21% entspricht. Auf der
rechten Seite mit ¢,=165um wird 8=390nm und &;= 770nm und damit eine Steigerung um
97% gefunden. Allerdings folgt hieraus nicht, daB R-Kurvenverhalten vorliegen muB.
Vielmehr verschatit erst die Berechnung des RiBdffnungswinkels oyyp flr beide Stadien
(Abb. 5.18) die relevante Information. Der RiB6ffnungswinkel fiir den initiierten RiB oyyp(Q)
ist groBer als der RiB6ffnungswinkel oyyp(cy) fir den deutlich verlangerten Ri8 Il. Fiir den
linken RiBarm verringert sich der RiBoffnungswinkel o=0.087" auf 04=0.065" und auf der
rechten Seite ist ebenfalls eine Abnahme von o=0.067" auf 0y=0.038" zu beobachten.



86

Anstatt einer Zunahme des RiBoffnungsverhaltens, wie dies flir geometrieabhéngiges R-
Kurvenverhalten zu erwarten wére, ist also die Abnahme des RiB&ffnungswinkels wahrend
eines stabilen Ausbreitungsexperimentes mit Harteeindrucksrissen festzustellen. Diese
Verringerung des RiBéffnungswinkels nahrt starke Zweifel, ob der Eingriff, der durch
Harteeindruck in eine Keramik erfolgt, mit bruchmechanischen Methoden im Falle des

Al;O4 iberhaupt beschrieben werden kann.
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Abb. 5.17:  RiB6ffnung Uber RiBlange
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Abb. 5.18:  Verhalten des RiBoffnungswinkel oyyp bei RiBwachstum
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Es bleibt aber festzuhalten, daB die Untersuchungen zum RiB&ffnungsverhalten weder
einen Anstieg des RiBdffnungswinkels bei Erhdhung der Harteeindrucklast P noch bei
stabilem RiBwachstum unter Anlegen einer auBeren Spannung ausweisen. Dies wiederum
steht in guter Uberstimmung mit den vorliegenden konstanten RiBz&higkeitswerten, die mit
den Methoden der Indentertechnik ermittelt wurden.

6 DISKUSSION

In der vorliegenden Arbeit wurden verschiedene Harteeindruckmethoden zur
RiBz&higkeitsermittlung des Al,O5-Werkstoffes AF 99.7 angewandt. Insbesondere stand
die in situ mikroskopische Beobachtung des kontrollierten stabilen Wachstums von
Harteeindruckrissen durch Biegebeanspruchung im Mittelpunkt des Interesses. Die
Technik hat in jingster Zeit zunehmende Aufmerksamkeit gefunden, weil versagens-
relevante KurzriBzahigkeitsdaten im Prinzip fir Materialien mit und ohne R-
Kurvenverhalten erwartet werden kdnnen [32,69,70]. AuBerdem ermgglicht die Methode
der stabilen RiBausbreitung, die erheblichen Probleme, die durch Abweichungen zwischen
realen ( Abb. 5.1 Schéadigung flir P= 49N in der grobkdrnigen Al,O5: MehrfachriBbildung,
RiBverzweigung, Materialausbruch) und idealen RiBmuster der Hareeindruckrisse
entstehen, zu tiberwinden.

Die RiBz&higkeitsbestimmung mit Hilfe von in situ verfolgten RiBausbreitungsversuchen
erfolgte mit dem klassischen Versténdnis der Superposition von Eigenspannungs- und
Biegespannungsterm fir die gesamte RiBantriebskraft, wie in Gleichung (4) formuliert.

Um die Auswertung so einfach wie mdéglich zu gestalten, wurde in der Vergangenheit der
Geometriefaktor y und der Eigenspannungsfaktor x vereinfachend als konstant
angenommen, womit lediglich die einfachen MeBgréBen ¢, P und ¢ aus dem Experiment
zu ermitteln sind. Jedoch versagt diese bislang géngige und etablierte Strategie fiir die
untersuchte grobkdrnige Al,O3-Keramik, weil eine in sich schlissige RiBz&higkeits-
bestimmung nicht méglich ist. Denn auf der einen Seite fihren Auswertungen mit Hilfe der
Ausgangs- bzw. InstabilitatsriBlange zu konstantem RiBzahigkeitsverhalten und auf der
anderen Seite werden die Ergebnisse von ISB-Tests als deutliches Indiz fur R-
Kurvenverhalten gewertet. Die Diskrepanzen liegen, wie gezeigt wurde, in den
vereinfachenden Annahmen Uber ¢ und vy begriindet.

Konsequenterweise muf3 daher von einer zuverldssigen Methode der RiBz&higkeits-
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ermittiung gefordert werden, daB Verdnderungen von y im Verlaufe des stabilen
RiBwachstums und von y mit der Eindruckslast genau bekannt sind.

Die in situ Experimente zeigten, daB der Geometriefaktor y um 6-15% zwischen cq und ¢y,
abnimmt, was die Verdnderung von einer anfangs halbkreisformigen RiBkontur zu einer
tendenziell flacher werdenden Halbellipse widerspiegelt. Der Geometriewert fir die
kritische RiBlange cp, liegt ungefahr bei y, = 1,1. Allerdings gilt dies nur fir die im
Rahmen dieser Arbeit ausgewahlten Probengeometrien. Berechnungen nach Newmann &
Raju [74] ergeben, daB flachere Proben kleinere und hohere Proben gréBere kritische
Geometriewerte v, aufweisen.

Bemerkenswerter und entscheidender als der EinfluB des RiBparameters y wirkt sich
jedoch die in der Arbeit gefundene betrachtliche Verminderung des y-Wertes mit
zunehmender Hérteeindrucklast P aus (Abb. 5.6 und 5.7). Dieser experimentelle Befund
steht im Widerspruch zu der in der relevanten Literatur postulieten Annahme eines
konstanten Eigenspannungsfaktors [32,36]. Die P-Abhéngigkeit von yx darf bei der
RiBz&higkeitsermittlung nicht vernachlassigt werden, wie dies bislang bei den
vereinfachenden Strategien getan wurde [32,36,81]. Konkret konnte zwischen den
Harteeindrucklasten P=196N und P=981N eine Verringerung von yp_1gen) = 0.1 auf
X(P=981N) = 0.06 um 40% festgestellt werden. Es ist bis jetzt noch nicht klar, ob dieser
Effekt auf laterale RiBbildung [84] zurlickzufiihren ist, oder ob dieses Ergebnis von
zeitabhéngigen Schadigungsvorgéngen um die Eindriicke (Abb. 5.1) herriihrt.

Desweiteren wurde in der vorliegenden Arbeit gezeigt, daB sich die Form der Probe auf
den x-Wert auswirkt. Fir die hochkantigen Biegeproben wurden gréBere Werte bestimmt
als fir die flachen Proben und auch die x-Wert flir C-Ringe lagen bei gleicher
Eindruckslast hoher als die der getesteten Biegeprobengeometrien. Nach den
vorliegenden Ergebnissen bleibt der y-Went wahrend eines RiBausbreitungsexperimentes
konstant. Da insgesamt aber x keineswegs ein konstanter Materialwert ist, sondern sowohl
von der Hérteeindrucklast P als auch von der Probengeometrie abhéngig, hat dies zur
Folge, daB sich das vermeintliche R-Kurvenverhalten von grobkarnigem AlOg im ISB-Test
auf konstantes RiBzahigkeitsverhalten mit veranderten x Werten zurlickflihren last.

Basierend auf einer fast ausschlieflich experimentellen Bestimmung der Parameter, die in
Gleichung (4) eingehen, sind die Ergebnisse der RiBausbreitungsuntersuchungen
erstaunlich. Weder innerhalb eines einzelnen RiBausbeitungsexperimentes noch fir
unterschiedliche Eindruckslasten wurde ein Beweis fiir R-Kurvenverhalten mit den
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Harteeindruckrissen gefunden.

Das konstante RiBzahigkeitsverhalten im kontrollierten, stabilen Ausbreitungsexperiment
mit Harteindrucksrissen ist sowohl unvereinbar mit den LangriBergebnissen an dem
gleichen Material [28,29] als auch mit den in jingster Zeit an vergleichbaren Al,Os-
Keramiken in situ ermittelten RiBz&higkeitsverhalten [69,82]. Jedoch zeigt eine detailierte
Analyse der Untersuchungen interessante Diskrepanzen zu den eigenen experimentellen
Ergebnissen, wobei insbesondere die y- und x-Werte eine wichtige Rolle spielen:

Lawn et al. [69] finden durch ein so bezeichnetes "objektives
Auswerteverfahren" R-Kurvenverhalten an grobkémigen Al,O5-Keramiken, nehmen dabei
aber konstante y- und x-Werte an. Die konstanten Werte fiir beide Parameter resultieren
-aus einer Kalibrierung des MeBverfahrens an einer feinkdrnigen Al,O5-Keramik. Da das
Schédigungsbild im Umfeld eines Hérteeindrucks in feink&drniger Keramik sich aber
signifikant von demjenigen in Abb. 5.1 unterscheidet, miissen Zweifel an der gewéhlten
Kalibrierung geduBert werden.

Scattergood et al. [82] finden R-Kurvenverhalten in kontrollieten RiB-
ausbreitungsexperimenten mit einer  Aluminiumoxid-Keramik unter Annahme
abnehmender y- und x-Werte. Insbesondere der Faktor y verringert sich nach ihren Vor-
stellungen zu x'=f.s(a/c) x. Der Korrekturfaktor fo5(a/c) ergibt sich aus Berlicksichtigung
der RiBprofilentwicklung (a/c). Allerdings ist diese Veranderung geringfiigig (flir P=196N
andert sich zwischen cq und ¢, der Wert von fo¢=1 zu fo5 ca.0.94). AuBerdem wird eine
Variation des Eigenspannungsfaktors y entlang der RiBkontur, also x = % (&) postuliert
[82). Es wird ein Korrekturfaktor fiir die RiBtiefe fog(®@ =90°) = fo5(®=0") / (a/c)?
angegeben, durch den der x-Wert vom RiBwinkel & abhangig wird. Die so konstruierte
Abhéngigkeit erscheint allerdings willklidich. Anstatt den Faktor x mit dem Konturwinkel ®
variieren zu lassen, sollte x konstant bleiben und nur der Abstand r vom Mittelpunkt des
Eindrucks variieren. Ob nun x oder Pr32 variert werden, spielt im Endergebnis eine
untergeordnete Rolle, da die Eigenspannungsintensitét in jedem Fall anndhernd gleich ist.
Trotz der unterschiedlichen Annahmen, finden auch Scattergood et al. [82] bei héheren
Eindruckslasten flache RiBz&higkeitskurven. Der ansteigende Teil ihrer R-Kurve ist auf den
Bereich sehr kleiner Eindruckslasten (P < 20N) begrenzt. Ein Bereich, wo im untersuchten
AF 99.7 das RiBbild stark von dem idealen RiBmuster eines Harteeindrucks abweicht und
die Existenz von Palmqvist-Rissen sehr wahrscheinlich ist. Wie im Abschnitt 5.3.1.2
gezeigt, suggeriert der Ubergang von Palmquist zu medianem RiB R-Kurvenverhalten,
wenn das Auswerteverfahren einzig auf der Pc3/2-Beziehung fir mediane RiB-
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konfigurationen beruht, anstatt den in Abschnitt 3.83 hergeleiteten Ubertragungsfaktor ¢pq
heranzuziehen. '

Nach den Auswerteverfahren nach Chantikul et al. [80] (siche Abschnitt 3.4.1) und nach
Krause [32] (siehe Abschnitt 3.4.2) wird flir das untersuchte Material R-Kurvenverhalten im
ISB Versuch durch einen Wert B>-1/3 ( Abb. 5.4) angezeigt. Allerdings stiitzt sich diese
Aussage auf die mit der ISB-Methode nicht Uberpriifbare Annahme, daB die x- und y-
Werte konstant sind. Es zeigt sich jedoch, daB mit dem Wissen um die Variation in x und vy
aus der expliziten Formulierung von Gleichung (12) ebenfalls ein konstantes RiBzéhig-
keitsverhalten ermittelt werden kann. Ein Kritikpunkt bleibt dabei dennoch bestehen, da
das sich ergebende RiBzahigkeitsniveau zu hoch ist. Das theoretisch hergeleitete
Verhéltnis von cp/cg=2,5, das in der Beziehung (12) eingeht, ist signifikant zu hoch.
Sowohl die Dummy-Risse (siehe Abschnitt 5.2.2) als auch die InstabilitatsriBlange aus
dem Vakuumexperiment (bei dem subkritisches RiBwachstum ausgeschlossen werden
kann) liefern ein Verhaltnis von ¢p,/cy=2. Noch deutlicher sind die Unterschiede bei der von
Krause angelgebenen Beziehung (14), bei der die RiBzahigkeit - unter Annahme eines
halbkreisférmigen RiBprofils (a=c) - von dem RiBtiefenverhéltnis (aqn/ag)c.-5 abhangt.
Aufgrund der zunehmend elliptischen Form ist das Verhaltnis (ap/ag)c.a Und damit auch
der RiBz&higkeitswert kleiner als von Krause angegeben.

Desweiteren bestéatigt sowohl die RiBz&higkeitsermittiung fiir den initiierten RiB ( Abb. 5.2)
als auch die in situ Tests der eigenspannungsfrei geglihten H&rteeindruckrisse unter
reiner Biegebeanspruchung das konstante Rifz&higkeitsverhalten.

Somit kann unter Berlicksichtigung aller angewandten Harteeindruckmethoden ein
konsistentes Ergebnis - das konstante RiBzdhigkeitsverhalten der Al,Oz-Keramik -
gefunden werden. Die vorliegende Arbeit unterstreicht damit auch die Notwendigkeit, y
und y, flr jedes einzelne stabile RiBausbreitungsexperiment zu bestimmen, wie dies auch
in vergleichbaren Untersuchungen fiir Y,0O3-stabilisiertes ZrO, [72] gefunden wurde.

Aber selbstversténdlich muB das Ergebnis einer konstanten RiBzahigkeit fir die grob-
kérnige Al,Osz-Keramik mit bekanntem R-Kurvenverhalten als provokativ empfunden
werden. Desweiteren fiihren auch die hohen RiBzahigkeitswerte Kg.yakuum = 5-5 MPavm,
KR-Lut-RT = 3-9 MPavm und Kg_y#-1000°c = 3.3 MPavm zu Irritationen. Typische Start-
werte fir R-Kurven, die mit SENB-Geometrien bestimmt werden, liegen flr AF 99.7 bei
ungefdhr Kg = 2.7MPavm [23]. Da das zweistufige Kurz-/ LangriBexperiment fir Hérte-
eindruckrisse keine R-Kurve erkennen l&8t, zum anderen aber R-Kurvenverhalten fir die
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LangriBphase in guter Ubereinstimmung mit SENB-Tests aufweist, stellt sich die grund-
legende Frage, ob ein Indentertest lberhaupt relevante RiBz&higkeitsinformationen fir
diese Aluminiumoxid-Keramik liefern kann. Wenn die Grundgleichung fir die RiBzahig-
keitsermittlung (Gl.4) allgemein gultig ist, dann muB das erstaunliche Ergebnis im Kontext
mit der spezifischen Natur der Indenterrisse und dem RiBzahigkeitsmechanismus in der
Al,O3-Keramik gesehen werden. Die Beziehung zwischen dem RiBoffnungsverhalten der
Indenterrisse und dem RiBbriickenmechanismus in Al,O3 erlaubt eine spekulative
Erklérung der Gberraschenden Ergebnisse dieser Arbeit.

Die Uber RiBflankenbriicken (Abschnitt 2.1.3) gesteuerte Kontaktabschirmung der RiB-
spitze in Al,O5 wird entscheidend durch das geometrische RiB6ffnungsverhalten wahrend
des RiBwachstums beeinfluBt. Beim Separieren der Riflanken wird in den individuellen
Brickenelementen Energie (z.B. durch Reibung, SekundarriBbildung) dissipiert [48]. Bei
bekanntem Zusammenhang zwischen Brickenspannung p und Separationsldnge u
entspricht der Energieverzehr eines Briickenelementes der Fl&che unter der p(u)-Kurve.
Integration lber alle aktiven Briickenelemente fihrt schlieBlich zu dem RiBz&higkeits-
zuwachs durch RiBflankenabschirmung [44,90]. Weit gedffnete Risse liefern folglich einen
gréBeren RiBz&higkeitsbeitrag von den Rififlanken und flhren zu einer hdoheren
RiBz&higkeit. Der RiBz&higkeitsmechanismus ist also direkt mit der Trennung der
RiBoberflachen verbunden. Hérteeindruckrisse in Al,O3 weisen eine viel gréBere RiB-
offnungsverschiebung auf als dies allgemein flir Langrisse mit vergleichbarer RiBlange
unter Gleichgewichtsbedingungen beobachtet wird [91]. Nach den vorliegenden
Ergebnissen an dem AF 99.7 ( Abb. 5.16) ist der RiB6ffnungswinkel o4ngq bis zu dreimal
groBer als bei langen Rissen. Dieses Resultat steht in guter Ubereinstimmung mit den RiB-
offnungsprofilen, die in jingster Zeit von Roedel [91] ermittelt worden sind. Obwohl die
Héarteeindruckrisse physikalisch kurz sind, liefern sie durch die relativ groBe RiB6ffnung
einen hohen Beitrag des RiBflankeneffekts zur RiBzahigkeit, was sich in der hohen RiB-
zahigkeit von Kr = 3.9MPaVvm ausdriickt. Bemerkenswert ist auch, daB sich oy mit
Variation der Eindruckslast kaum &ndert (siehe Tabelle 5.3: o4pg = 0.13° zwischen P=9.8N
und P= 981N). Wahrend der RiBausbreitung von der InitiierungsriBlange ¢ zu der
kritischen RiBlénge ¢y, nimmt ajpq Sogar ab ( Abb. 5.18), allerdings nimmt die Anzahl der
Bricken gleichzeitig mit der Rilange auch zu.

Die RiB6ffnungsuntersuchungen kdnnen folglich in Kombination mit den Mechanismen des
R-Kurveneffektes in Al,O3 herangezogen werden, um qualitativ zu erklaren, warum zum
einen die ermittelten RiBzahigkeitswerte der Indenterrisse so hoch sind und zum anderen
warum keine signifikante Anderung der RiBzahigkeit (ber die Variation von Eindruckslast
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und stabilen RiBwachstum gefunden wurde.

Somit dréngt sich die SchluBfolgerung auf, daB die Indentertechnik flir die Analyse des
Bruchverhaltens der auf RiBbriickenbildung aufbauenden Al,O3-Keramik ungeeeignet ist.
Mit den zwangsweise eingebrachten Indenterrissen wird offensichtlich nicht das schéadi-
gungsrelevante RiBbildungs- und Ausbreitungsverhalten wiedergegeben. Selbst-
verstandlich sind zur Stiitzung dieser Uberlegungen weitere Untersuchungen notwendig,
die sich insbesondere auf eine exakte Beschreibung der Eigenspannungsverhéltnisse von
Harteeindruckrissen konzentrieren sollten.

Zum SchluB solite jedoch hervorgehoben werden, daB die in situ Indentertechnik eine
geeignete Methode zur RiBzahigkeitsbestimmung an Materialien, die konstante
RiBzahigkeit zeigen und deren Mechanismus nicht auf R-Kurvenverhalten durch Bildung
von RiBbriicken zuriickzufiihren ist [69,72,82], darstellt.

7 ZUSAMMENFASSUNG

Der relativ zu den Standardtestverfahren geringe Aufwand fiir den Experimentator in der
Materialentwicklung hat zur breiten Anwendung der Hérteeindruckmethoden gefthrt. Mit
dieser Arbeit wurde der Versuch unternommen, mit erheblichem experimentellen Aufwand
die Relevanz der Methode kritisch zu hinterfragen. Es wurden deshalb systematisch Hérte-
eindruckmethoden zur Charakterisierung des RiBwiderstandes an einer praxisrelevanten
grobkérnigen Aluminiumoxid-Keramik angewendet. Die Makroeigenspannungen wurden
als vernachldssigbar angesehen. Aluminiumoxid, das als eine im allgemeinen bereits gut
erforschte Keramik gilt und die AF 99.7-Modifikation, fiir die aufgrund der Ergebnisse aus
vorangegangenen Projekten besondere Erfahrungen vorliegen, wurde bewuBt ausgewahlt.
In der relevanten Literatur wird der untersuchten Al,O3-Keramik flr natiirliche, indentierte
und gekerbte Risse ausgeprégtes R-Kurvenverhalten bescheinigt. Mit diesem Hintergrund
sind die Schwerpunkte dieser Arbeit zum einen in der Weiter-entwicklung und
systematischen Ermprobung der Hérteeindruckmethoden und zum anderen in der
Bestimmung der RiBz&higkeiten der Al,O3-Keramik an Luft, unter Vakuum und bei hohen
Temperaturen zu sehen.

Das Besondere dieser vorliegenden Arbeit ist darin zu sehen, daB es gelungen ist, unter
Einbeziehung verschiedenster Harneeindruckmethoden und ergénzender RiB&6ffnungs-
untersuchungen zu einem konsistenten Ergebnis fiir das Al,O3 zu gelangen. Bei Raum-
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temperatur an Luft wird eine konstante RiBzahigkeit von Kp =~ 4MPavm ermittelt. Der Wert
liegt unter Vakuumbedingungen bei Kg ~ 5.5MPavm und bei 1000°C bei Kg = 3.3MPavm.
Die Ergebnisse stimmen qualitativ mit der Verminderung der RiBzahigkeit bei umgebungs-
und temperaturgeférdertem RiBwachstum (iberein. Die gefundenen konstanten RiBz&hig-
keitswenrte widersprechen aber eindeutig dem bisherigen Kenntnisstand aus der relevanten
Literatur.

Die etablierten Methoden basieren auf der Annahme, daB die riBantreibenden Eigen-
spannungen des Harteeindrucks einen konstanten Materialfaktor ¢ enthalten. Demgegen-
dber wurde in dieser Arbeit experimentell/theoretisch gezeigt, da8 der x-Wert abhéngig
von der Harteeindrucklast und der Probengeometrie ist. Die Variation des x-Wertes hat zur
Konsequenz, daB anstatt des erwarteten R-Kurvenverhaltens ein konstantes
RiBzahigkeitsverhalten gefunden wird.

In dieser Arbeit wurde erstmals die Inkompatibilitét zwischen einem kurzen und einem
langen RiB durch eine neue zwei-phasige experimentelle Methode Uberwunden, die
einerseits den R-Kurveneffekt fiir lange Risse bestétigte und andererseits fiir Indenterrisse
widerlegte. Dieses Ergebnis wirft generelle Fragen zur RiBzahigkeitsermittiung von
Keramik mit R-Kurvenverhalten auf.

Kritisch ist die RiBz&ahigkeitsermittiung mit Harteeindrucksrissen insofern zu sehen, als die
Frage im Raum steht, ob die MeBmethodik EinfluB auf das MeBergebnis auslbt. Die im
Rahmen dieser Arbeit untersuchte Al;O3-Keramik, deren Zunahme des RiBwiderstands
mit zunehmender RiBlange auf den Energieverzehr durch Reibungseffekte der RiBflanken
zu erkldren ist, erfordert offensichtlich ein bestimmmtes Verhaltnis zwischen der
RiBoffnung und der Bruchflache. Genau diese Korrelation wird durch die RiBgenerierung
beim Hérteeindruck aber deutlich Uberschritten. Dadurch ist der RiB flir die erzeugte
RiBflache so weit gedffnet, daB ein GroBteil des R-Kurvenpotentials der Al,O3-Keramik
bereits erschépft ist und bei dem sich anschlieBenden stabilen Wachstum der
Harteeindrucksrisse eine weitere RiBzdhigkeitserhdhung nicht mehr zum Tragen kommt.

Die Zweifel Uber die Relevanz der Harteeindruckmethoden zur Bestimmung der
Materialzghigkeit kdénnen nur durch weitere systematische Untersuchungen mit
Konsistenziberlegungen an anderen Keramiken mit und ohne R-Kurvenverhalten
ausgeraumt oder bestéatigt werden.
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8 ANHANG

8.1 Berechnungen der Spannungen

In Abb. 8.1 werden die Grundgleichungen zur Berechnung der 3- und 4-Punkt-

Biegespannungen wiedergegeben.

3-Punkt-Biegung 4-Punkt-Biegung
P L I
2 2
‘ h
7 7 il |z
3PL 3P(L-f)
= Cap=
o3 2bh2 ® 4bh?

Legende: o©3p: Biegespannung fir 3-Punkt-Versuch
o4p: Biegespannung fur 4-Punkt-Versuch
P:  gemessene Kraft
h: Probenhohe
2b:  Probenbreite
- L:- &uBerer Lagerabstand
I: innerer Lagerabstand

Abb. 8.1: Berechnung der Biegespannungen fiir 3- und 4-Punkt-Biegung

Die entsprechenden Berechnungen bei duBerer Beanspruchung fir C-férmige Ringe sind

in Abb. 8.2 zu finden.
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1. K=(oi+HopyVa

P
2. 6t =—
2bt
R(RayL)
3. op=0—————
R, (R-L)

4. R=05(R,+R)

5. L=t/In(Ry/R)

2b

Legende:

oy Zugspannung

op. Biegespannung
H,y: Geometriefaktoren
a:. - RiBtiefe

P: duBere Kraft

t: Probentiefe

—
TIIDT

halbe Probenbreite
mittlerer Radius

: auBerer Radius

innerer Radius
Radius der neutralen Faser

Abb. 8.2: Berechnung der angelegten Beanspruchung des C-Ringes [92]
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