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1. Einleitung und Zielstellung

Maschinenteile aus Konstruktionskeramik haben eine Reihe herausragender Eigenschaften,
wie eine hohe Hirte bzw. einen hohen VerschleiBwiderstand, eine gleichbleibend grof3e
Festigkeit auch bei hohen Temperaturen und eine geringe Dichte. Daher werden diese
Werkstoffe im Maschinen-, Anlagen- und Gerédtebau hdufig fiir Sonderanwendungen
eingesetzt.

Bei Kleinserien bietet die spanende endformnahe Bearbeitung keramischer Griinkorper, d.h.
ungesinterter Keramikkorper, die aus Binder und Rohstoffpulver bestehen, Vorteile
hinsichtlich Flexibilitit und Wirtschaftlichkeit gegeniiber den Urformverfahren. Mitunter
treten aber erhebliche Probleme bei der Beherrschung des Produktionsprozesses auf, da die
Griinkorper wihrend der Bearbeitung eine mechanische Belastung erfahren. Das geschieht im
Zusammenhang mit der sehr niedrigen Festigkeit, der hohen Sprodigkeit, den
Werkstoffinhomogenititen und der Klimaempfindlichkeit dieses Werkstoffzustandes.
AufBlerdem fiihren Dichteinhomogenitdten zu einer weniger endformnahen Griinbearbeitung,
da beim Sintern die Schwindung ungleichmafBiger erfolgt.

Im Hartzustand werden Produktivititssteigerungen beim Schleifen durch gesteigerte
Schnittwerte und durch Optimierung der ProzeBbedingungen angestrebt, wobei dem
Ausschlul von Werkstiickschdadigungen oberste Prioritdt eingerdumt wird. Auf die
oberflichennahen Defektstrukturen treffen im Betriebszustand héufig die groBten
mechanischen Spannungen, so da3 im Versagensfall die RiBausbreitung von der Oberfldache
ausgeht. Um solche Félle auszuschlielen, ist die Priifung bruchmechanischer Eigenschaften
im Oberflichenbereich und neben der Defektoskopie, auch die Priifung der elastischen
Eigenschaften und der Eigenspannungen infolge der Mikrori3entwicklung sinnvoll.

Unter energetischen Gesichtspunkten sollte eine Qualititssicherung bereits vor dem Sintern
einsetzen. Bekannte konventionelle mechanische Priifverfahren, wie der Zug- oder der
Biegeversuch, stellen bei Griinkdrpern enorme Anforderungen an die Priiftechnik und die
Probenvorbereitung und werden daher produktionsbegleitend kaum eingesetzt. Bei
Anwendung des Ritztests an trockengepreffiten keramischen Griinkdrpern ist es moglich, den
Priifaufwand fiir die Ermittlung von Festigkeits- und Bruchkenngrof3en zu verringern. Um die
Aussagefihigkeit dieses Verfahrens an Griinkorpern einzuschitzen, werden die Ergebnisse
des Ritztests mit konventionell ermittelten Festigkeits- und Bruchkenngréflen aus dem
Biegeversuch korreliert.

Bekannte Verfahren, mit denen Dichteunterschiede festgestellt werden konnen, wie z.B. die
(Mikrofokus-) Rontgendurchstrahlung, sind relativ aufwendig und teuer, insbesondere wenn
Dichteunterschiede um 1% aufgelost werden sollen. Eine andere Moglichkeit ist die
Bestimmung der elastischen Eigenschaften, die mit der Dichte korrelieren. Konventionelle
Priifverfahren zur Bestimmung elastischer Konstanten mit lateraler Aufldsung, wie die
Ultraschallaufzeitmessung, stoBen aber bei TrockenpreBlingen wegen des hygroskopischen
(schwierige Koppelbedingungen) sowie stark schallschwédchenden Verhaltens (insbesondere
bei hoheren Frequenzen) auf Schwierigkeiten. Hier bietet das UCI (Ultrasonic Contact
Impedance) -Verfahren, das einen mechanischen Kontakt auf der Oberfliche erzeugt, den
Vorteil der lokalen Priifung im Oberflichenbereich. Das Verfahren wird fiir Griinkorper
qualifiziert, um laterale Unterschiede im Eindringmodul quantitativ zu erfassen. Zu diesem
Zweck werden Korrelationen zwischen Eindringmodul und Dichte unter Beachtung von
Klimabedingungen und Alterung durchgefiihrt.



Im Oberflichenbereich konnen Indentermethoden neben der Hértepriifung auch zur
Ermittlung der RiBBzéhigkeit und der elastischer Konstanten benutzt werden. Sie gelten bisher
aber als weniger reprdsentativ, nicht zuletzt wegen des empirischen Charakters der
Berechnungsgleichungen und der nicht bestitigten Annahmen zur Riflentwicklung am
Harteeindruck. Abhilfe kdnnte hier eine stérkere analytische Durchdringung und die schérfere
Festlegung des Giiltigkeitsbereiches dieser Gleichungen schaffen. Die bestehenden auf einer
Reihe von Annahmen basierenden Modelle der Eigenspannungsintensitit werden unter
Beachtung von FEM-Berechnungen neu diskutiert, wobei die Modellannahmen der
RifBentwicklung erstmalig in situ an Keramik tiberpriift werden. An gesinterter Keramik wird
der EinfluB eigener Modellverfeinerungen im Vergleich mit klassisch ermittelten
RifBzdhigkeiten ausgewertet.

Ultraschallwellen bieten die Moglichkeit, Grenzflichen auch unter der Oberfliche zu
detektieren und elastische Eigenschaften, die durch Mikrorisse beeinflufit werden, quantitativ
zu bestimmen. In den letzten Jahren entwickelte Methoden der Wellenanregung mit Lasern
und Fortschritte in der Akustomikroskopie, insbesondere in der Handhabbarkeit der Gerite,
bieten neue Moglichkeiten der zerstorungsfreien Charakterisierung oberflichennaher
Bereiche. Schleifoberflichen werden in dieser Arbeit mit dem Akustomikroskop und mit
einem Ultraschallscanner in Tauchtechnik untersucht, um Defekte in der Oberfliche zu
finden. Weiterhin werden Verfahren zur Bestimmung von Mikrori3dichten erprobt. Mit dem
Akustomikroskop werden die akustische Impedanz und der V(z)-Zusammenhang am
Querschnitt von Schleifoberflichen bestimmt, sowie auf der Schleifoberflache laserakustische
Dispersionsmessungen durchgefiihrt und Korrelationen zu Schleifparametern hergestellt. Das
unterschiedliche Verhalten der Werkstoffe auf der Basis von Siliziumnitrid (SSN) und
Siliziumkarbid (SSiC, SiSiC) wird dargestellt.

Ziel dieser Arbeit ist es deshalb, einerseits Priifverfahren zur Bestimmung der elastischen und
bruchmechanischen Eigenschaften an gesinterter und ungesinterter Keramik im oberflachen-
nahen Bereich zu erproben und zu qualifizieren und andererseits einen Beitrag zur
Erforschung der Eigenschaften dieser Werkstoffe im oberflichennahen Bereich zu leisten.



2. Indentermethoden

2.1 Harte aus geometrischen ErsatzgréfSen

2.1.1 Verhalten sproder Werkstoffe

Die Harte ist der Widerstand, den ein Korper dem Eindringen eines anderen, hérteren Korpers
(Indenter) entgegensetzt. Wird die Hérte aus geometrischen Ersatzgroflen, wie Diagonalen-
lange oder Eindringtiefe bestimmt, miissen Fehlereinfliisse durch die Abweichung von der
idealen Eindruckgeometrie in Kauf genommen werden. Bei sproden Werkstoffen, wie z.B. bei
Keramik, ist der Anteil an elastischer Verformung hoch und es besteht die Neigung zur
Rifbildung. Zusétzlich sind das Reflexionsvermogen und der optische Kontrast bei Keramik
kleiner als bei Metallen, so dal3 der subjektive Einflu3 des Priifers grofer ist.

Bei Keramik ist eine ausgeprigte Priifkraftabhéngigkeit der Hérte (ISE Indentation size
effect) bekannt. Der Kurvenverlauf ist einerseits vom Priifverfahren (Indenterform, Messung
unter Last/nach Entlastung) und andererseits vom Material (Riickfederung, Riflbildung,
Reibung, Wallbildung /1/ und Probenpriparation) abhingig. Die Kurven konnen durch
Potenzgesetze beschrieben werden. Eine Variante lautet /2/:

F,=ad+a,d* (2.1)

wobei neben der Priifkraft /; und der Diagonalenlédnge d die Konstante a; ein MaB fiir die
Energie zur Bildung neuer Oberfldchen und die Konstante a, ein Mal fiir die riBfreie Harte
darstellen.

Nach Quinn u. Quinn /3/ ruft dagegen die RiB3bildung bei Erreichen einer materialspezifischen
Diagonalenlénge d. einen Knickpunkt (Umwandlungspunkt) im Hértekurvenverlauf hervor.
Die Giltigkeit von Gl.(2.1) wird deshalb auf Diagonalen < d. eingeschriankt. Durch
Multiplikation beider Seiten von GIl.(2.1) mit d entsteht eine der aufgewendeten Ein-

druckarbeit JF . dh proportionale GroBe, welche die Grundlage des vorgestellten Energie-

bilanzmodells bildet. Der mit umfangreichen Messungen an Al,O3, SiC (2 Werkstoffe), Si3Ny
(3 Werkstoffe) und ALON (Aluminium-Oxynitrid-Spinell) belegte Kurvenverlauf vor und
nach dem Umwandlungspunkt wird mit einem neuen Modell erklért: Bis d < d. ist der Term

der Brucharbeit a,d* und ab d >d, betrigt dieser Term Z,—ld 3, d.h., die Abhingigkeit der

c

Brucharbeit verdndert sich von der zweiten zur dritten Potenz der Diagonalenlédnge. Analog zu
Gl.(2.1) geben Quinn u. Quinn dann fiir den Bereich d > d,. die Beziehung an:

a 2
F, = [d— +a, )d , (2.2)

c

die zu einer konstanten Hirte H,. flhrt. Thr Modell gestattet auch die Definition der
Sprodigkeit B, die zur kritischen Diagonalenldnge d. proportional ist:
H, H.E 1

c = 02 :B:—
2yf K;, d,

(2.3)

Y ist die Energie zur Bildung neuer Oberfldchen. Quinn u. Quinn geben fiir die Geometrie-
konstante C den empirisch gefundenen Wert 5,13-107 an.



2.1.2 Verfahren

Zur Hartemessung an Konstruktionskeramik werden in der Regel scharfe Indenter nach
Vickers oder Knoop bevorzugt. Bei optischer Eindruckauswertung hinterlassen diese Formen
besser abgegrenzte FEindriicke auf den reflexionsschwachen Oberflichen.  Auferdem
gehorchen die Eindriicke bei unterschiedlichen Priifkrdften unter idealisierter Betrachtung
dem Ahnlichkeitsprinzip. Nach den giiltigen Normen fiir metallische Werkstoffe wird die
Priifkraft bei beiden Verfahren auf die Eindruckoberfliche bezogen /4, 5/.

Das Verhéltnis der Eindringtiefen vom Vickers- zum Knoop-Eindringkorper bei angenom-
mener gleicher Projektionsfliche betrdgt 1,63. Knoopeindriicke sind demnach flacher und
bringen geringere Spannungen in die Probe, erfordern jedoch auch eine geringere Rauheit der
Oberflache. Die Streuung und die Kraftabhéngigkeit der Hartewerte nach Knoop sind grofer
als die nach Vickers. Eine Ursache ist die Mittelwertbildung der beiden Diagonalenldngen
beim Vickersverfahren, wéihrend bei Knoop nur die lange Diagonale gemessen wird. Eine
weitere wesentliche Ursache ist der groBBere Eckwinkel des Vickerseindrucks (90°) gegeniiber
dem Knoopeindruck (16°), wodurch eine sicherere optische MeBbarkeit erreicht wird, vor
allem auf schlecht reflektierenden keramischen Oberfldchen.

Die Universalhdrte wird aus der FEindringtiefe einer Diamantpyramide wéhrend der
Einwirkung der Priifkraft gemessen. Die Eindruckoberfliche wird aus der Eindringtiefe
berechnet, wodurch die Universalhirte vergleichbar mit der Vickershérte wird.

Wenn eine dem Vickersverfahren entsprechende Auflosung erreicht werden soll, zeigt das
Verhiltnis Eindringtiefe zu Diagonalenlédnge 4 /d =1/ (tan(136°/2)-2- NG )=1/7, dal} eine
Auflosung der Eindringtiefe # im Nanometerbereich erforderlich ist.

Genormt ist die unkorrigierte Universalhdrte /6/. Bei Eindringtiefen < 3 pm im allgemeinen
und bei harten Werkstoffen wie Konstruktionskeramik im besonderen sollte aber eine Form-
korrektur des Indenterexemplars wegen des Einflusses der Verrundung von Spitze und
Dachkante durchgefiihrt werden /7/. In Abhéngigkeit von der verwendeten Priifmaschine ist
auch die Maschinennachgiebigkeit zu beachten, wenn die Wegmessung nicht - wie nach
Norm /6/ - relativ zur Probenoberfléche erfolgt.

Die korrigierte Universalhérte bei einer Priifkraft F; ist /7, 8/:

HU = ] (2.4)
2643 (1= F,C, F - £,,,(h)

Die Maschinennachgiebigkeit C, und die Funktion zur Formkorrektur des Indenters f,,
(Polynom 2. Grades) werden an einem Material mit bekannten elastischen Konstanten
ermittelt, die im Kalibrierbereich unabhédngig von der Eindringtiefe / sind (z.B. Wolfram-
einkristalle nach /8/, Hinweise zur Methode siehe auch /9, 10/). Das Gerit ist kalibriert, wenn
im ersten Drittel der Entlastungskurve die Steigung dF,/dh (Tangente) unabhidngig von der
maximalen Priifkraft /', . ist. Dariiber hinaus kann im Mikro- und Ultramikrohéirtebereich

eine Korrektur der Nullpunktverschiebung sinnvoll sein, wenn die Kraft am Beriihrungspunkt
107 F ;. Uberschreitet /6/. Hierzu wird ein Taylorpolynom 2. Grades an die Wertepaare
(h,F) der Belastungskurve angendhert und der Nullpunkt durch Extrapolation korrigiert /11/.



Aus dem ersten Drittel der Entlastungskurve kann der Eindringmodul E,, bestimmt werden,
welcher mit dem Elastizitdtsmodul vergleichbar ist /12/:

-1
. E, _[2 [4, (dh - )_11»3]
- f

E. = . — 2.5
A Jro \dF, E, @)

2 136°

mit; Ap =4-ta h?

A4, Projektionsfliche des Vickersindenters
E; Elastizititsmodul des Vickersindenters (Diamant)
v;  Poissonkonstante des Vickersindenters (Diamant)

Die Maschinennachgiebigkeit C ist wiederum zu beriicksichtigen, wenn die Wegmessung
nicht relativ zur Probenoberfldche erfolgt.

2.2 UCI-Verfahren

2.2.1 Grundlagen

Wird ein frei schwingender mechanischer Resonator in Kontakt mit einer Oberfldche
gebracht, erhoht sich seine Resonanzfrequenz in Abhédngigkeit von der Kontaktfliche und den
elastischen FEigenschaften an der Kontaktstelle, d.h. der Kontaktimpedanz im
Ultraschallbereich (Ultrasonic Contact Impedance...UCI). Sind die elastischen Konstanten
bekannt, kann die Kontaktflache als MaB fiir die Hérte verwendet werden. Umgekehrt kann
bei definierter Kontaktflache der Eindringmodul bestimmt werden.

Die theoretischen Grundlagen fiir den Bau entsprechender Sonden wurden von Kleesattel und
Gladwell geschaffen /13,14,15,16/. Eine mechanische Impedanz Z definiert Kleesattel mit
/14/:

- Krat =R+iX =R+ if(@md)—— (2.6)
Geschwindigkeit f(@,C)
R ist der mechanische Verlustwiderstand (Resistance) und X die mechanische Reaktanz
(Reactance), die sich aus der komplexen Funktion der Masse m und den Abmessungen d;
sowie der komplexen Funktion der Nachgiebigkeit (Compliance) C, jeweils in Verbindung
mit der Kreisfrequenz @, zusammensetzt.

Bild 2.1 ist das Ersatzschaltbild fiir einen schwingenden Stab, der mechanischen Kontakt zu
einem Festkorper hat. Enthalten sind die Ddmpfungskonstante kp,, die Nachgiebigkeit Cp, und
die Masse mp, des dynamisch erregten Oberflichenelements der Probe. C; ist die Ober-
flichennachgiebigkeit des Indenters, sowie pg die Dichte, Ag der Querschnitt und /s die Linge
des Schwingstabes.



Bei n-ter Resonanz gilt unter Vernachldssigung der Dampfungskonstanten:
X K X Pr

— = 2.7
Xg +Xp, @7

Xp, Probenreaktanz
Xk Kontaktreaktanz
Xs Stabreaktanz

Sind die effektiven Abmessungen der erregten Zone klein gegeniiber den effektiven Proben-
abmessungen (Xp,>>Xj) und kann die Masse des erregten Oberflachenelements mp, ebenfalls
vernachléssigt werden, vereinfacht sich Gl. (2.7) zu:

1
=0 (2.8)

Xo— =
S wCy

dynamisch erregte Kontaktzone
: CPr I CI :

Z, »-\/\/\/\/\ﬂ—'—\/\/\/\/\r-l X =/, ps, \Ks)l-@

Probe Schwingstab

Bild 2.1: Ersatzschaltbild fiir das System UCI-Sonde - Probe

Die Schwingstabreaktanz /17/:

Xg = tan(nnLJvSpSAS (2.9)
i

f longitudinale Eigenfrequenz des Stabes bei Probenkontakt
f5  longitudinale Eigenfrequenz des Stabes in Luft

vs  Longitudinalwellengeschwindigkeit des Stabmaterials

ps  Dichte des Stabes

Ag  Querschnittsflache des Stabes

und die Compliance an der Kontaktstelle /17/:

1-v3. 1-v;
Cy=Cp +C, =L ( Pry ’) (2.10)

\/E EPr El

Ep,  E-Modul im Oberflachenbereich der Probe
E;  E-Modul des Indenters




konnen nun in G1.(2.8) eingesetzt werden. Bei der ersten Oberschwingung des Stabes (n = 2)

ist dann /17/:
A
7otan| 201 |= K @2.11)
S 1 1
* + * 0
EPr EI
. * E
mit: Co=2m -y -pg-vy-A4; und E :1 5 -
-V

y ist die Geometriekonstante fiir den Flachenkontakt /15/:
Quadratflache: y= 0,930
Kreisfliche: y=0,886

GL.(2.11) gilt unter der Annahme, daf3} die Dampfungskonstanten des Probenmaterials und der
Sonde vernachléssigbar sind, das dynamisch erregte Volumen nicht durch weitere Proben-
oberflichen begrenzt wird und die in der Probe erzeugte Schallwellenldnge grof3 gegeniiber
dem Durchmesser der erregten Zone ist.

2.2.2 Kalibrierung an Normalen

Hiufig sind die Konstanten zur Berechnung von C, und die Frequenzwerte der Sonde fund f;
nicht bekannt bzw. nicht zugénglich. Bei der UCI-Hértemessung wird daher gewdhnlich an
einem Normal kalibriert, das den gleichen E-Modul wie die Probe besitzt. Da solche Normale
fiir Keramik in der Regel nicht vorhanden sind, wurden Formeln zur Umrechnung der Anzei-
gewerte hergeleitet, so dall an Normalen kalibriert werden kann, die sich im E-Modul von den
Proben unterscheiden konnen. AuBerdem soll mit diesen Formeln bei handelsiiblichen
Geriten eine lokale E-Modulbestimmung moglich werden.

Bei Sondenkontakt mit dem Normal gilt, wenn die Gerdtekonstanten und die elastischen
Konstanten des Normals nach G1.(2.11) in Cy zusammengefal3t werden:

1 fN
=C. - . 2 . 2.12
/—( CI)N — %N fN tan( T f/l J ( )

Wird die Sonde mit gleicher Priitkraft und unter Belassung der Kalibrierung auf eine Probe
mit dem E-Modul Ej, gedriickt, wird die zu korrigierende Hérte (H,,,)" angezeigt:

1 fPr
——=C, - [, -tan| 2
V (HUC[ ), N fPr tan( i f/l ) (213)

Die Harte der Probe Hyc; ist aber:

(2.14)

Die Division der GI1.(2.13) mit G1.(2.14) liefert:

CWN ’
\/HUCI :E'\/(HUC[) . (2.15)



Die Konstanten lassen sich nach GI1.(2.11) ersetzen und es entsteht:

1 1 2 . * % .

S UE. = l/Ey+1/E, _VE
Ey E; / ” (Hyer ! Hiep)™ '
B +E* wobei :E" = >

Pr 1 1-v

Die G1.(2.16) kann zur Umrechnung der UCI-Hérte der Probe (bei bekanntem Eindringmodul)
oder zur Berechnung des Eindringmoduls der Probe (bei bekannter Hérte) unter Verwendung
eines Normals mit bekanntem Eindringmodul und bekannter Hirte benutzt werden. Ein
zusiétzlicher Vorteil dieses Verfahrens ist die Eignung zur Hartemessung an Werkstoffen mit
hoher Riickfederung und Verzerrung des Hirteeindrucks nach Entlastung, da an Normalen
(z.B. Hértenormalplatten) kalibriert werden kann, an denen die aus den linearen Abmes-
sungen berechnete Eindruckoberfliche nach Entlastung sehr gut der Eindruckoberfliche unter
Last entspricht.

2.3 Indenterbruchmechanik
2.3.1 Bruchmechanik am Vickersharteeindruck

2.3.1.1 RiBentstehung und elastisch-plastisches Spannungsfeld

Beim Eindringen eines scharfen Indenters in einen Festkorper bildet sich ein elastisch/plas-
tisches Spannungsfeld aus. Wird eine von Werkstoff und Indenterform abhéngige kritische
Indenterkraft {iberschritten, kann es an sproden Festkorpern zur Ausbildung charakteristischer
Risse kommen. Dieses fiir die Hartepriifung unerwiinschte Phanomen kann zur quantitativen
Bewertung des Bruchverhaltens genutzt werden.

Sind die Abmessungen der Probe in allen Richtungen grof3 gegeniiber den Abmessungen der
Kontaktfldche, ist der Spannungszustand im Inneren der Probe in guter Ndherung unabhédngig
von der dulleren Kontur der Probe.

Mit dem Vickersindenter konnen sowohl bei der Be- als auch bei der Entlastung kritische
Spannungsintensitéten iiberschritten werden, in dessen Folge sich charakteristische RiBmuster
ausbilden (Bild 2.2) /18,19,20/. Die folgenden Erlduterungen sollen sich auf diese
Indenterform und die Entstehung von Rissen entlang der Diagonalen des Eindrucks
beschrénken.

Eine fiir die RiBlentstehung kritische Priifkraft wird erreicht, wenn wihrend oder nach der
Entlastung radiale Oberflichenrisse (sog. Palmquistrisse) nach Bild 2.2a entstehen. Sie
werden durch tangentiale Zugeigenspannungen in der elastischen Matrix hervorgerufen,
welche die plastische Zone umgibt. Dariiber hinaus kann noch eine zweite grofere kritische
Priifkraft erreicht werden, die wihrend der Belastung unter der Indenterspitze am Ubergang
von der plastisch verformten zur elastisch verformten Zone einen Mittenri3 hervorruft, der
sich mit den wédhrend der Entlastung entstehenden Radialrissen zum Radialmittenrif3
erweitern kann (Bild 2.2b). Um die Riflentstehung zu verstehen, ist eine genauere Betrachtung
der Spannungsfelder erforderlich.



c/a<2...3 c/a>2...3

M Mittenrif3

<!y <2a, Si T
) ) ~._Radialri®
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S
A
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-< 2a

'\\
s,...Verschiebung des Indenters \

-// Lateralrif®
Seitenflachenrif}

Seitenkantenrify Radialmittenrif®

a) Palmquistrif3 b) Radialmittenrif3

Bild 2.2: Riflentwicklung am Vickersindenter

Spannungsfeld unter Last

Vereinfachend wird nur das Spannungsfeld betrachtet, das durch die Kontaktspannung des
Indenters auBlerhalb der plastischen Zone entsteht und bei Entlastung verschwindet. In einem
Polarkoordinatensystem mit dem Radius » nach Bild 2.3 kann dieses Spannungsfeld bei
r>2a dem analytisch berechenbaren Spannungsfeld einer Punktbelastung nach Boussinesq
/21/ angenédhert werden (St. Venant’sches Prinzip). Aus dem Vergleich mit dem Hertz’schen
Spannungsfeld /21/ und inzwischen vorliegenden 3D-FEM-Rechnungen /22/ 1adBt sich
einschdtzen, daf} die Tangentialspannung o,, nach Boussinesq (Bild 2.4):

F, 1-2v 1 2 @
Opyg =—— cos¢ ——sec”| — 2.17
i [ ¢ 2 (J] (2.17)




bei » =2,5a die reale Tangentialzugspannung noch um ca. 20 % tiiberschétzt. In groBerem
Abstand kommt es zum weiteren Angleich an den realen Spannungsverlauf.

Mit o, werden bei Uberschreitung kritischer Spannungsintensitéiten unter der Indenterspitze

mediane Risse (Mittenrisse) ausgeldst. Groflere Poissonzahlen v wirken spannungsmindernd;

bei theoretischer Annahme von v= 0,5 wiirden tberhaupt keine Tangentialspannungen
auftreten.

0
y \

>

Bild 2.3: KenngroBen zur Beschreibung des
‘ Y elastisch/plastischen = Spannungsfeldes am
\ Vickerseindruck

Kreisformige Anrisse auf der Oberfliche lassen sich mit den radialen
Hauptnormalspannungen im Boussinesq-Feld erkldren, die - wie haufig an Glas beobachtet -
nach Entlastung zum Herausplatzen des Eindrucks fithren kdnnen. Auch in die Tiefe des
Materials verlaufende Konusrisse, typisch aber nur bei Kugelindentern, sind durch radiale
Hauptnormalspannungen im Boussinesq-Feld erklarbar /21/.

Spannung c,,

Betrag [MPa] | Zug |Druck
v=0,2 v=0,3

200 133 | —
400 267 -
800 533 | —

0 15
¢ []

Bild 2.4: Isobaren der Tangentialspannung am Kegeleindruck (Radius @) im Boussinesq-Feld
fiir die Harte H = 20 GPa

Bei realen Vickerseindriicken sind an Werkstoffen mit einem grolen Verhiltnis H/E
(H/E=0,1) an der Oberfliche keine Tangentialzugspannungen vorhanden (sondern nur
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Druck), wie aus FEM-Rechnungen von Marx in Bild 2.6b hervorgeht /22/. Erst bei einem sehr
kleinen Verhéltnis H/E (H/E = 0,01) treten am Rand der plastischen Zone Tangentialzugspan-
nungen auf, die bei Entlastung anwachsen. Seitenkantenrisse nach Bild 2.2b entstehen durch
die Radialzugspannungen nach Bild 2.6b ggf. schon wéhrend der Belastung und kénnen sich
wihrend der Entlastung verlédngern.

Spannungsfeld nach Entlastung (Eigenspannungsfeld)

Dieses Spannungsfeld wird von der plastischen Zone unter dem Eindruck hervorgerufen (Bild
2.2), die von der umgebenden elastischen Matrix eingespannt ist. Zur analytischen
Berechnung der Ausdehnung der plastischen Zone sind mehrere Ansétze bekannt /23, 24/.
Einen Vergleich analytischer Modelle mit einer 3D-FEM-L6sung nach Marx /22, S.58/ zeigt
Bild 2.5 fiir den Kegeleindruck. In der Beziehung nach Lawn u.a. /23/:

-0,5
S = C(%) (2.18)

wurde C = 0,30 gesetzt. Fiir den Vickershérteeindruck gilt nach G1.(2.21) ayjers = 0.8 kg0 -

Die groBiten Zugspannungen an der Oberflache sind die Tangentialspannungen senkrecht zur
Diagonalenrichtung in Bild 2.6a, welche Radialrisse entstehen lassen. Die Tangentialspan-
nungen 45° zu diesen in Bild 2.6b reichen zwar radial weiter, wirken aber mit geringerer
Wahrscheinlichkeit rilauslosend, da ihr Maximum ca. 50% kleiner ist.

—&—b/a, Marx/22/ —e— by a, Marx
—— Johnson /24/ —— Lawn /23/

L : Bereich fur
2 [ X;L : Konstruktionskeramik
15 : \\x
1 : UREE i % .
0.5 ]
0 0,05 0,1 0,15 0.2

H/E

Bild 2.5: GroBenangaben zur plastischen Zone nach verschiedenen Ansétzen beim Kegel-
eindruck (b, b, Radius der plastischen Zone in x- bzw. z-Richung nach Bild 2.3)

Die Maxima der Tangentialspannungen am Radius der plastischen Zone betragen annidhernd
unabhéngig von H/E an der Oberfliche ogg/H = 0,2 (entlastet) und unter der Indenterachse
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ogo/H = 0,1 (bei Vollast) /22, S.64/. Damit wird die Beobachtung /18, 23/ bestitigt, da} mit
groBerer vorangegangener Last ein Ubergang von Palmquistrissen zu Radialmittenrissen
erfolgt.

2.3.1.2 Modelle der Eigenspannungsintensitét

Die finale RiBgeometrie an der Oberfldache, welche fiir die Bruchzdhigkeitsbestimmung von
praktischer Relevanz ist, liegt nach der Entlastung (F; = 0) vor, so dal die Modellbetrach-
tungen auf diesen Zustand beschrinkt werden konnen. Im entlasteten Zustand wirken nur
noch die Eigenspannungen in der elastischen Matrix, welche durch die plastische Zone
hervorgerufen werden, so daBl die an den Diagonalrissen wirkende Spannungsintensitét
treffenderweise als Eigenspannungsintensitdt bezeichnet wird. Die Eigenspannungsintensitit
K IICL (ICL...Indentation Crack Length) stellt einen Grenzwert (Crack-Arrest-Wert) dar, der
durch die Spannungsriflkorrosion beeinflult wird, vergleichbar mit K;, (ASTM E1221-88) bei
Metallen /25, S.133). Die Bruchzdhigkeit K, dagegen kennzeichnet den Beginn des
instabilen RiBwachstums (Mode I —Beanspruchung unter den Bedingungen des ebenen
Dehnungszustandes) /25, S.55/.

Palmquistrisse

Die Spannungsintensitdt bei sogenannten Palmquistrissen /26/ am Hérteeindruck nach Bild
2.2 (typisch bei WC-Hartmetallen oder ZrO,) wird gewohnlich mit Gleichungen der Form:

K =7, f1 (2.19)
a
modelliert /27, 28/. Die Materialkonstante y, = f(H /E)kann auch fiir Palmquistrisse nach

dem folgenden Lawn-Modell hergeleitet werden. Der Exponent -1/2 entspricht der radialen
RiBausbreitung in Platten (RiB3fliche senkrecht zur Plattenfliche) bei einer mittig und
senkrecht zu den RiBufern angreifenden FEinzelkraft /29, S.61/, die statt einer radialen
Druckspannungsverteilung der plastischen Zone angenommen wird.

Radialmittenrisse

Nach Lawn, Evans und Marshall /23/ wird gedanklich eine Halbkugel mit dem Radius b (Bild
2.3) aus einem Halbraum herausgetrennt und auf der ebenen Fliche plastisch mit einem Kegel
deformiert, wobei die Halbkugeloberfliche mit hydrostatischem Druck gehalten wird. Die
Halbkugel soll gleichzeitig die plastische Zone darstellen. Die Aquivalenz zur
Vickerspyramide wird dadurch hergestellt, dal ein Kegel mit einem halben Spitzenwinkel
W keger 2eWEhIt wird, der bei gleicher Eindringtiefe /4 auch das gleiche Volumen 8V verdréngt

wie eine Vickerspyramide mit dem halben Spitzenwinkel v, ... -

Beim Eindringen des Kegels in die Halbkugel verhilt sich das Eindruckvolumen 6V zum
Gesamtvolumen V wie:

2 3
%V ~ ab—fl ~ (%) coty (2.20)

) tany .
mit:  Yyiokers = arctan(\/a tan 680) > Wkegel = arctan(—w‘/wk"” ] und

NI /2
tan l1[/Kegel

aKegel = Ayickers t . (22 1)
ANY yicpers
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Y ierers Dalber Kantenwinkel

aickers halbe Diagonale des Vickerseindrucks
V keger halber Kegelwinkel

Ukeqer Kegelradius

Bei elastischer Kompression auf das urspriingliche Volumen 148t sich fiir den Druck p,
schreiben:

SV
=Kk— . 2.22
D, v (2.22)

Kk Kompressionsmodul

Wird das komprimierte Segment wieder in den Halbraum "eingespannt", entspannt sich der
Kompressionsdruck p, um die Hilfte auf p,y, und in der umgebenden elastischen Matrix
entstechen Zugspannungen und bei Uberschreiten kritischer Spannungsintensititen radiale
Risse.

Nach Lawn u.a. werden die radialen Druckspannungen auf eine radiale Einzelkraft F,
reduziert (Bild 2.3). Liegen zusétzlich halbkreisformige Radialrisse (half-penny-shaped
cracks) vor, gilt nach Sneddon mit der mittig angreifenden RiBo6ffungskraft F,. fiir die
resultierende Spannungsintensitit K; /29/:

2F,
3/2

c

(2.23)

K; = /()
mit: f(¢)=1

Die Funktion f{¢) beriicksichtigt die Effekte der freien Oberfldche /29/. Sie hat ein Minimum
bei ¢ = 0 (unter der plastischen Zone) und ein Maximum bei ¢ = 90° (radiale Orientierung).
Nach Lawn u.a. dndert sie ihre Abhéngigkeit von ¢ nur schwach, so daf} ihre Auswirkung auf
die Halbkreisform des Risses vernachldssigt werden kann.
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-0,8 —a— Radialspannung - entlastet

—w— Umfangsspannung - entlastet
| I
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a) normierte Spannungen am Radialvektor in Diagonalenrichtung
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o }ﬁ—o/C/ |
-0,6 /
,/ —0— Radialspannung - belastet
08 —o— Umfangsspannung - belastet
’ T~ —a— Radialspannung - entlastet
—— Umfangsspannung - entlastet
-1,0 | I
0 1 2 3

r/a,;
b) normierte Spannungen am Radialvektor in 45° zur Diagonalenrichtung

Bild 2.6: Spannungen auf der Oberfliche in der Umgebung eines Vickerseindrucks bei
H/E = 0,098 nach /22/ (ohne Risse)



Uber das Eindruckvolumen 8V 1Bt sich nun eine Beziehung zur Indenterkraft F; formulieren.
Aus den Gl. (2.20) und (2.22) folgt mit

H=oay,-L (2.24)

die Beziehung:
— ~ —-b—ocoF, coty ~ p, (2.252)
p.b* ~F, ~ —-%(xOF, coty . (2.25b)

Eine Ndherungslosung nach Hill /30/ (Bild 2.5) im Bereich H/E = 0,1...0,005 lautet:

a (HY

—~|— cot . 2.26

i[5 ) o .20
Nach dem Einsetzen von G1.(2.26) in G1.(2.25b) kann unter der vereinfachenden Bedingung:

E~x (2.27)
geschrieben werden:

m—1
F. ~ (%) o, F; coty : (2.28)

Nach dem Einsetzen von G1.(2.28) in G1.(2.23) entsteht die Beziehung:

K, =y, Fc"? (2.29)
H m—1
mit x, :g(f) (230) und H=F,/2a’ (2.31),

fiir die Lawn u.a. /18/ die Konstanten & = 0,016 und m = 0,5 angeben.

2.3.1.3 Modellerweiterungen

Lawn u.a. treffen bestimmte Vereinfachungen in ihrem Modell, die im folgenden kritisch
untersucht werden sollen.

a) Druckverteilung der plastischen Zone

Der Druck der plastischen Zone wird nach dem Lawn-Modell ortlich auf eine Einzelkraft
reduziert. Nach Sneddon /29, S.670/ gilt aber bei kreisformiger Rif3fliche mit dem Radius c,
die mittig auf einer kleineren Kreisfliche (Radius der plastischen Zone b) mit dem Druck p,q
beaufschlagt wird:

1/2

c bY
K. =2pr0\/; 1—[1—(;) ] (2.32)

Die plastische Zone des Vickerseindrucks ist in der xy-Ebene im Unterschied zum
Kegeleindruck nicht rotationssymmetrisch. Entsprechend der 3D-FEM-Modellierung nach
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Marx /22, S.58/ bietet sich eine analytische Modellierung von zwei sich kreuzweise
durchdringenden halben Ellipsoiden nach Bild 2.7 an.

Das Volumen dieses Gebildes ist anndhernd:

VOlumenplast. Zone — VOlumenEllzpsoid - VOlumenDurchdringung

V= 2xb3{§n—ém[%—(%—l}]} (2.33)

A
Y

Bild 2.7: Form der plastischen Zone
am Vickersharteeindruck, mit Ellip-
soiden modelliert

Nach dem Lawn-Modell existiert die plastische Zone als separater Korper und wird mit
hydrostatischem Druck wéhrend des Eindringens der Vickerspyramide gehalten. Nach
Entlastung erweitert sich die plastische Zone radial gleichmafig um 6b:

0 :gnx[(b+8b)3 —bﬂ—%nx{%—(%—l}x}[(b+8b)3 ]—b3

Volumenzuwachs der plastischen Zone (2 3 4)

2 3
——a coty
3
[
Volumen des Pyramideneindrucks

Wird der separate Korper “plastische Zone” wieder in die umgebende elastische Matrix
eingespannt, geht die Dehnung der plastischen Zone um die Halfte zuriick. Der Druck p,, bei
geschlossenen Riffufern berechnet sich deshalb nach dem Hooke’schen Gesetz:

ob 1 oV
=—F=—({1-2v)xk— 2.35
Po=5, 2( ) - (2.35)

kK Kompressionsmodul
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b) Plastische Zone bei kreisformigem Schnitt

Die plastische Zone soll vereinfachend zweidimensional in der xy-Ebene betrachtet werden.
Wird die plastische Zone kreisformig herausgeschnitten, entstehen Schnittreaktionen, die im
Modell nach Newman /29, S. 264/ beriicksichtigt werden. Dagegen entspricht » = 0 dem
Modell nach Dugdale. Die Korrekturfunkion Fp,. = f (b, c¢) entsteht durch Division der beiden
Gleichungen:

Nach Newman /29, S. 264/ Nach Dugdale /29, S. 194/:

b
B PN
P C
i c A -
Kl Newman — 2prO \/EQFO (236) KI Dugdale = ZPVO\/E(E—ZH'CCOSQJ (237)
- T c - |2 c
Fy numerische Korrekturfunktion
K[ Newman
FHole = K_—
1 _Dugdale

(2.38)

-2,2 —4,5
I .y B (L AT
b b

¢) Compliancednderung durch Riswachstum

Die Erhohung der Nachgiebigkeit der elastischen Matrix durch die RiBverldngerung
verursacht einen Abfall in der Radialkraft von F,¢ auf F,.. Nach Lawn u.a. /23/ berechnet sich
die Abhangigkeit:

F 1
: 14| X (1 — )]
¢ . (2.39)
2n(1-v*)BF,
) bEu,,
F, RiBoffnungskraft infolge Eigenspannungen (r residual)

Fo RiBoffnungskraft infolge der durch die plastische Zone verursachten
Eigenspannungen bei geschlossenem Rif3 (i, = 0)
Offnung der RiBufer unter Annahme von F,=0 (,, =28b)

Elastizitatsmodul
Poissonkonstante

Faktor 2 /7% aus GL(2.23)
Radius der plastischen Zone

®m<m§

Die Einfliisse nach a) bis c¢) sind im Vergleich zum Lawn-Modell in Bild 2.8 dargestellt. Bei
Beriicksichtigung der Korrekturfaktoren der Druckverteilung und des Kreisformquerschnitts
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der plastischen Zone sowie der Compliancednderung lautet die Gleichung:

0,4

0,2

I awn
o

a) Einzeleinfliisse
0,4

0,2

r ICL
K, =K;" = Klp,.o “Frioe -

Compl

\\
~~
-

.-

Qla v

Lawn - Modell

g Gesamtheit der Verfeinerungen] B
bei Halbkreisrissen
\ \ \
2 3 4 5
&
a

(2.40)

— Einzelkraft

Ipr()

KI Lawn

F,

Compl

b) Gesamteinflul der Verfeinerungen nach GI1.(2.40) mit x = 0,8 nach GI1.(2.33)

Bild 2.8: Abweichung der Modellverfeinerungen vom Lawn-Modell bei der Eigenspannungs-

intensitdt an Halbkreisrissen fiir H/E = 0,054 (Berechnung mit MATHCAD)

Bemerkenswert ist in diesem Zusammenhang die sehr gute Ubereinstimmung von G1.(2.40)
mit dem Lawn-Modell im Bereich c/a = 2...5, so dal} unter dieser Randbedingung das

einfachere Lawn-Modell vorgezogen werden kann.
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d) Riflformdnderung in Abhdngigkeit vom c/a-Verhdltnis nach Entlastung

Bei Verhiltnissen c/a < 3 und bei gro3en Poissonkonstanten v > 0,25 (Gl1.(2.17)), wie z.B. bei
PSZ und Hartmetallen, entstehen bevorzugt Palmquistrisse ohne Mittenrif3, die ggf. erst bei
groflerer Eindrucklast unter dem Eindruck zusammenwachsen (Bild 2.9) /31, 33/. Andere
Werkstoffe konnen einen Radialmittenril mit ¢/a < 2...3,5 bilden, der eine halbelliptische
Form mit ¢, /¢, > 1 (Bild 2.10 b) hat, was auch durch FEM-Modellrechnungen bestétigt
werden konnte (Bild 2.10 a). Das Verhiéltnis ¢, /c, nimmt mit groBerer Indenterlast ab (Bild
2.10 b, c¢). Die Ursache ist die abnehmende konturbildende Wirkung der plastischen Zone mit
b. /b, > 1 und die zunehmende Wirkung der freien Oberfliche ( f(¢) in G1.(2.23)) auf die
RifBform bei groBeren c/a - Verhéltnissen.

u-\/\/ Fr=49 N, RiBprofil nach /31/
(Kontur nach SEM-Aufnahme,

Eindruck aufgebrochen)

c/a=2,0 50 um
A

M F; =98 N, Rifprofil nach /32/

c/a=1.9 50 um (Kontur nach SAM-Aufnahme,
’ — 200 MHz, Defok. -80 mm, Eindruck
seitlich angeschliffen)

Fr=294 N, Rif3profil nach /31/

(Kontur nach SEM-Aufnahme,
Eindruck aufgebrochen)

— 100 um
c/a=2,8

Bild 2.9: Palmquistrisse in PSZ, v= 0,31

Liang u.a. /33/ geben ein Modell fiir den gesamten Bereich von Palmquistrissen, Ubergangs-
moden und Radialmittenrissen an. Dariiber hinaus existieren nur wenige Anséitze, die mehrere
RifBtypen beriicksichtigen, die sich aber in praktischen Tests nicht bewdhrten /34/. Liang u.a.
fiihrten einen Korrekturfaktor mit einem vom c/a-Verhéltnis abhidngigen Exponenten ein, der
die Abweichungen von den halbkreisformigen Rissen (half penny shaped crack) des Lawn-
Modells kompensieren soll. Dieser Faktor wurde in /33/ nicht explizit angegeben, 148t sich
aber aus der angegebenen Gleichung extrahieren zu:

c

c @—0,01
Fling = . : (2.41)

C Konstante
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Bei geringfiigig gednderten Parametern mit:

F= C(E )"“ Jinder k=16 ist, (2.42)
a

wurde auch bei friheren eigenen Untersuchungen an einer Reihe von
Konstruktionskeramiken eine geringere Abhingigkeit K, = f(c/a) im Bereich c/a =
1,8...4,0 erreicht /35/. Nachteilig ist aber bei dieser Korrekturfunktion ihre wachsende
Anderung mit gréBerem c/a-Verhiltnis, die physikalisch nicht sinnvoll ist.

Bild 2.10: Rififormen am Vickerseindruck mit
Mittenrif3

a) FEM-Modellrechnung nach Marx /22/
cla= 34

b) aufgebrochener Rif3 in ATC F;= 294 N
cla= 29

c¢) aufgebrochener Ri3 in ATC F;=2942 N
c/la= 5,2

Ein verinderliche Korrekturfunktion, deren Anderung jedoch im Gegensatz zur Korrektur-
funktion von Liang geringer wird und welche mit steigendem c¢/b -Verhéltnis (b Radius der
plastischen Zone) ein sinkendes Verhiltnis c,/c, beschreibt, hat die Form:

b
c E+k0
Fraenip = P . (2.43)

C, k1, ky Konstanten
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In Gl.(2.43) geht nicht die halbe Diagonalenlénge, sondern die Ausdehnung der plastischen

Zone in x-Richtung b = b, ein, was die Rillform bei kleinen c¢/b - Verhéltnissen

beeinfluBt (Bild 2.10a).

Bild 2.11 zeigt die Anderung der Eigenspannungsintensitit bei Abweichung von der Rif -
Halbkreisform und angreifenden radialen Einzelkriften Fp.

0,4 Bild 2.11: EinfluB der Abwei-
Palmquistrif / <GlL(2.41 chung von der Ri3-Halbkreis-
N/ Gl@241) form auf die Eigenspannungs-
0,2 / o intensitit (Einzelkraftangriff Fx,
’ // Funktionswerte durch Faktori-
/ bei H/Sl.(%).é(‘)i'zl sierung bei c/a = 2 gleichgesetzt)
= / /,/' €1 =0,
S 0 v
N /,—;’/ K » N2
;\ _ Halbkreisriﬁ: Fv1 be C—3/2 o KIPulmqut o (C a_)3/2
< (LaWH—MOdeH) [Hulbkmf.v a-c
-0.2 c é—o,m
______ FLiang oc (aj
b
0.4 o (Cj Lse
4 5 Halbellip a

Qe ©»

2.3.1.4 EinfluB8 zuséatzlicher Spannungsfelder auf die Ril3ldnge

Applizierte Spannungsfelder
Die Gesamtspannungsintensitit ist die Summe aus Eigenspannungsintensitdt und applizierter
Spannungsintensitét, die sich nach Lawn u.a. /36/ ausdriickt in:

K, =y, Fc*+Yo " (2.44)
do
Der Rif3 wird instabil bei d_a =0, wo er eine RiBlinge ¢ = ¢, erreicht:
c
do, _o— K,. o F;
de Y, xr Ye,’
F 2/3
c, =|4y, —’) (2.45)
( ch
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Da die Ausgangsrifllinge ¢y bei 0, = 0 in Gl.(2.44) vorliegt, liefert der Vergleich mit
Gl.(2.45):

Sm_4 2050 (2.46)
Co

cm 1st die RiBllange, bei der instabiles Rilwachstum einsetzt.

Wird ¢=c¢, in GL(2.44) durch GIl.(2.45) substituiert, ist es nach der sogenannten IS(B)-
Methode (Indentation Strength in Bending) mdglich, eine kritische Spannungsintensitit ohne
Kenntnis der Rifldnge ¢, zu bestimmen (langsames RiBwachstum wird vernachléssigt) /36/:

256 1/4 E 1/8 .
K[C — (7) Y3/451/4 (E) O_a3/4F11/4 (2473)

Unter Verwendung von & =0,016nach G1.(2.29) und Y =1,27 fiir Halbkreisrisse lassen sich

die Konstanten zum Faktor von 0,747 zusammenfassen, der den empirischen Faktor 0,59 nach
/36/ um 27 % tibersteigt:

E 1/8
K,C:O,59(E) o,/ *F . (2.47b)

Wird y, in Gl.(2.44) durch GI.(2.45) substituiert, ist mit der sogenannten MIS-Methode
(Modified Indentation Strength) nach /37/ ebenfalls eine kritische Spannungsintensitit
bestimmbar:

K, =Yy o (2.48)
Ic 3 a~m . .

Lawn u.a. beschreiben zu diesem Zweck eine Methode der Bruchzdhigkeitsbestimmung, bei
der mehrere Eindriicke (sog. Dummy-Eindriicke) auf der Zugseite im inneren
Auflagerabstand einer 4-Punkt-Biegeprobe plaziert werden, an denen nach dem
Bruchexperiment die ldngste stabil gewachsene Rifldnge ¢ = ¢, ausgemessen wird.

Untersuchungen der Profile der eigenspannungsbehafteten Diagonalrisse ergaben eine halb-
elliptische Form mit ¢, /¢, = 0,7 /38, 39/. Newman und Raju /40/, welche empirische Formeln
fiir Y(¢)unter Beriicksichtigung der Probenhdhe /# und der Breite b angeben, bestitigen

anndhernd dieses Verhiltnis. In Bild 2.12 ist der maximale Faktor Y,

max>

der entweder bei ¢ =0
oder bei ¢ =90° auftritt, in Abhéngigkeit von der RiBldnge ¢, = ¢,, an der Oberflache (nicht
wie gewohnlich der Riftiefe c,) dargestellt. Als Parameter dient § =c, / ¢,. Nach Bild 2.12a
stellt sich das Verhéltnis c. /c, = 0,7...0,8 selbst ein, da Y(¢) = konst. sein muB. Bei ¢,/ h =
0,2 und ¢, /¢, = 0,7 ist Y, =1,03.

Wird Y = Y,u = 1,03 in Gl.(2.47a) oder GI1.(2.48) eingesetzt, werden aber immer noch im
Vergleich zur G1.(2.47b) nach Lawn, welche mit genormten Methoden kalibriert wurde, um
8 % bzw. 11 % zu groBle Werte bestimmt. AuBlerdem wird das Verhiltnis ¢, /¢, =2,52 in

der Praxis nicht erreicht /38, 39/.
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1.3

1.25
1.2
1.15
1.1

1.05

Ymax

0.95

0.9

0.85

-c- b=h

0.8 0.8
0 22.5 45 67.5 90 0 0.1 0.2 0.3 04

¢ [Grad] cm! h

Bild 2.12: Geometriefaktor ¥ bei Biegung, MATHCAD -Berechung nach /40/ (b...Proben-
breite, h...Probenhdhe)

Eine stirkere Abnahme des Eigenspannungsanteils der Spannungsintensitét als in GI1.(2.47a)
oder G1.(2.48) beriicksichtigt, wird durch eine Erhéhung der Nachgiebigkeit (Compliance) der
elastischen Matrix infolge des stabilen Rilwachstums von ¢y nach ¢, (ausgedriickt durch
Fcompr) und durch die Kerbaufweitung erzeugt.

Wird Feomp nach GL.(2.39) beriicksichtigt, erfolgt der Bruch bei:
K[c =Xr Flcm_l’SFCOMpl + Ya'acml/2 (2493)

unter der Randbedingung:

do, 1 12 2¢,, + X(2¢c,, — D)
=0=-—K,.c,” +xF, ; 5
eI+ x(1-b/c,)]

2.4
de 2 Ic~m ( 9b)

cm und Kj. konnen durch Iterationsverfahren aus den Gl.(2.49) errechnet werden, was eine
Ermittlung des K;-Wertes ohne Messung von ¢, in Analogie zu Gl.(2.47b) erlaubt. Bei
Computeranwendung fallt der rechnerische Aufwand aber kaum ins Gewicht, aulerdem ist
das Gleichungssystem jetzt besser physikalisch begriindet.

Der Faktor y, Fe,,, bewirkt eine Verringerung des Eigenspannungsanteils mit groBerer

Indenterkraft F; bzw. groBerem co/a-Verhéltnis. AuBBerdem ist das Verhéltnis cy/c,, nun nicht
mehr konstant und betrdgt in Abhédngigkeit von der Compliance 2,0...2,3. Zumindest
tendenziell finden diese Abweichungen vom Lawn-Modell experimentelle Bestitigung in /38,
39/.
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Kritisch anzumerken ist, dall F'c,; fiir einen Halbraum hergeleitet wurde. Bei Konstruktions-
keramik mit H/E = 0,04...0,07 und iiblichen Initialdefekten co/a = 2...5 bleibt der K;. —-Wert
nach Gl. (2.49) gegeniiber der Gl. (2.47b) von Lawn anndhernd konstant nur 2,5 % groBer.
Wie Experimente bestitigen, ist die Abhédngigkeit des K. -Wertes nach Lawn vom cy/a —
Verhiltnis aber groBer als durch werkstoffspezifische Effekte (z.B. R-Kurvenverhalten)
begriindet werden kann /41, 42/.

Daher besteht noch  Entwicklungsbedarf fiir eine Compliancefunktion der
eigenspannungsbehafteten Diagonalrisse in Abhédngigkeit von den Querschnittsabmessungen
der Probe, die in GIl. (2.49) cinflie3en sollte. Diese Funktion kénnte auf der Basis von FEM-
Berechnungen gewonnen werden, was hier nicht weiter ausgefiihrt wird, da es den Umfang
dieser Arbeit sprengen wiirde.

Davon unabhingig kann die halbelliptische Riflgeometrie bei gegebenen Querschnittsabmes-
sungen nach den Berechnungen von Newman und Raju als Korrekturfaktor in Gl.(2.47b)
einflieBen:

Y. (B=0.7, b,h
F _ Lo (B ) . (2.50)

NewRaju 1,1 5

Gefiigebedingte Eigenspannungen

Neben applizierten Spannungen konnen auch im Werkstoff vorhandene Eigenspannugen die
RiBlangen am Indentereindruck beeinflussen. Analog zu G1.(2.44) ist dann:

(K)o =(Ki)g +YZopfe, (2.51)

(K)o Spannungsintensitit im eigenspannungsfreien Festkorper
(K,.)r Spannungsintensitit im eigenspannungsbehafteten Festkorper

Z Korrekturfunktion fiir Spannungsgradient in z-Richtung
CE halbe RiBldnge im spannungsbehafteten Festkdrper

Bei Annahme von Halbkreisrissen und unter Weglassung aller Korrekturfaktoren ist /43/:

2 Zog.cg
(Fc™?)y=(Fie?),, +——=—""— (2.52)
I 0 I N
%, kann nach G1.(2.29) ersetzt werden und in der Form:
_ _ B 270 g cg
(Fc 2 g =(Fc 3/2)0 —(Fjc 3/2)0— (2.53)

VK,

konnte aus dem Anstieg der linearen Funktion (F ,c_3/ %) g = f1Jcg bei Kenntnis von K.

die Spannung 6 errechnet werden. Um die Verwendung von K;-Werten anderer Methoden
zu vermeiden, bietet sich die Ermittlung eines “spannungsfreien” Wertes aus dem Ordinaten-

abschnitt (F 10_3/ 2)O nach GL.(2.29) an.
Die Genauigkeit dieser Methode lieBe sich wohl mit der Korrekturfunktion Fapenp nach

G1.(2.43) verbessern, jedoch ist hdufig der Gradient der Eigenspannungen in Tiefenrichtung
entlang der Rifitiefe cx nicht zu vernachldssigen, so da3 nicht mit der Vereinfachung Z(cg) = 1
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gerechnet werden sollte. Die experimentellen Ergebnisse unter Verwendung der Beziehung
(2.53) sind daher in vielen Féllen auch sehr widerspriichlich.

Eine relative Aussage im Vergleich zu Referenzoberfldchen oder -koordinaten x bzw. y ist
aber experimentell bewihrt, wenn auf den zu vergleichenden Oberflichen oder in Richtung
der zu vergleichenden Koordinaten mit anndhernd gleichen Priifkriften gearbeitet wird und
der Gradient der Eigenspannungen iiber der Rif}tiefe annéhernd 0 ist:

Fc—3/2 K
oy = - _3/2)5 = mity=2/Jm;Z=1. (2.54)
(Fy¢77 ) ) YZ Jey

2.3.1.5 Langsames RiBwachstum und Eigenspannungen

Das bekannte langsame Rilwachstum in keramischen Werkstoffen, hervorgerufen durch
einen Korrosionsmechanismus unter Teilnahme von Wasserdampf, fiihrt auch an den
Diagonalri3spitzen des Indentereindrucks zur Rifverlingerung mit der Momentan-
geschwindigkeit v:

v=AK," (2.55a)
und nach Normierung mit K. zu:
K\
=v,| — . 2.55b
v Vo( ch) ( )

A,n Rillwachstumsparameter

Zusammen mit G1.(2.49a) und G1.(2.39) 146t sich eine rekursive Bildungsvorschrift fiir eine
Folge von Ac,entwickeln, welche eine numerische Berechnung der Riverlangerung

ermdglicht:

— qn

1

oo )

Aciyy = A| xF(cy+ ;)" +Y0,(co+A¢,)" | AL, +Ac,. (2.56)

mit (Ac,,, —Ac;) — 0

Eine explizite Angabe der Riverlangerung ist nur fiir relativ kurze Zeiten (bis 1000s) ohne
dullere Spannung o, nach der Entlastung bekannt /44/:

log(c/cy) = Clogt —Clog(Cc, / vy) , (2.57)

worin C definiert ist mit: C=2/(3n+2).
t
Die Randbedingung lautet fiir diese Gl.: (3n + 2);L >>1.
o

Deshalb wurde eine numerische Berechnung nach GI.(2.56) durchgefiihrt. Erwartungsgemaf
verringert sich die relative Riflverlingerung mit gréoerem »n (Bild 2.13a). Druckspannungen
verringern die Neigung zum langsamen RiBBwachstum, wobei zu unterscheiden ist, ob der
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Eindruck in eine druckspannungsbehaftete Oberflache eingebracht wurde (Bild 2.13b), oder
ob eine Spannungsbeaufschlagung nach der Eindruckeinbringung erfolgte (Bild 2.13¢c). Die
numerisch berechneten Verldufe stimmen mit MeBwerten von White /45/ an Galliumarsenid
und von Salomonson /46/ an Glas gut iiberein, liefern aber nach eigenen Erfahrungen z.B. fiir
Al,O3, SSiC und SSN zu grof3e RiBverlangerungen.

Ac/e, [%]

Ac/c, [%]

2.3.1.6 R-Kurvenverhalten

30

25

20

15

10

30 I T I
=02
- o =

25 = Ve,

20k n=35
< C=0"
S
‘_,o 15 I~ ’t’

\8 ’,/,C = —0,2
< L7 P
10 //’ e -

e 04
5 | //// . -
// . .7
0 ZA l |
| 10 100 10° 10*
t [min]
b)

Bild 2.13: Langsames Riflwachstum am
Indentereindruck (relative Riflverldngerung)
in guter Ndherung fiir:

H/E =0,04...0,07 und ¢/a = 2,5...3,5

a) Variation des RiBwachstumsexponenten »

b) Eindruckeinbringung in spannungsbehafte-
ter Oberfliache

¢) Spannungsbeaufschlagung nach der
Eindruckeinbringung

Die bei keramischen Werkstoffen vorhandene Mikrori3zone vor der RiBspitze bestimmt den
Startwert des Riflwiderstands R, und AR beschreibt die Effekte der Rif3flankenwechsel-

wirkung:

R=R,+AR

(2.58)
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Der Rifwiderstand R = R(c)kann direkt aus der verbrauchten elastischen Energie dU und
dem RiBflichenzuwachs dA4:

R=G= v (2.59)
=G=" " .
oder aus dem Spannungsintensitdtsfaktor bei der Rifllinge ¢ berechnet werden:
K/’ 2 .
:T(l—v ) mit K, =K,(c;) . (2.60)
Die Berechnung aus der experimentell ermittelten Compliance Cey:
R F2 4oy 2.61
~2b de 2.6)

(b Probenbreite, F Kraft)

ist fiir Oberflachenrisse wegen der zu kleinen Compliancednderung zu ungenau.

Die GI. (2.29) und (2.44) von Lawn u.a. zur Berechnung der Spannungsintensitit, einschlie3-
lich der darin enthaltenen Idealisierungen (), und Y sind Konstanten, Einzelkraftangriff F,,
sowie HalbkreisriBform) wurden in einer Reihe von Veroffentlichungen zur Bestimmung der
RiBwiderstandskurve benutzt, wobei zur RiBldngenvariation eine Indenterkraftvariation
diente.

Anwendung fanden:

— die direkte Rifllingenmessung am Eindruck nach G1.(2.29) /47/,
— die Messung der grofften RiBldnge an einem Dummy-Eindruck nach dem Biegebruch-
versuch nach G1.(2.44) /47, 48/,

— die Festigkeitsmessung indentierter Proben ohne direkte Riflingenmessung unter
Beriicksichtigung der Indenterkraft /47, 49, 50/.

Es existieren nun aber mehrere Griinde, weshalb eine R-Kurve, die bei steigenden
Indenterkrédften gewonnen wurde, kritisch zu bewerten ist:

— Der indenterkraftabhdngige RiBBformwandel vom PalmquistriB zum Radialmittenrif3
bewirkt scheinbar ansteigende K;-Werte, wenn F; ~ 2 vorausgesetzt wird.

— Eine VergroBerung der Indenterkraft kann zu zusétzlichen Rissen (insbes. Lateralrissen)
fiihren, welche die Diagonalrisse entlasten. Die Verringerung von x wird in G1.(2.44) nicht
berticksichtigt.

— Zusitzliche Risse wirken energiedissipativ, was ebenfalls einen Anstieg der
experimentellen K-Werte bewirkt.

Bei stabilen RiBausbreitungsexperimenten im Biegeversuch an indentierten Proben wurde
bisher noch nicht zweifelsfrei R-Kurvenverhalten festgestellt. Insbesondere im Bereich

c/a <2 konnen RiBforminderungen stattfinden, die R-Kurvenverhalten vortduschen /38,
S. 89/.

Wegen dieser Unsicherheiten wurde im experimentellen Teil dieser Arbeit darauf verzichtet,

R-Kurvenverhalten zu untersuchen und es wurden Werkstoffe ohne signifikanten R-
Kurvenanstieg /32/ ausgewihlt.
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2.3.2 Ritzversuch

2.3.2.1 Ritzen Uber eine rechtwinklige Kante

Der Ritztest erzeugt auf der Oberfldche eine komplexe Schiadigung. Hierzu gehdren /51/:

— Ausbildung einer Ritzspur durch plastische Verformung,
— mogliche Riflbildung an den Spurridndern, im Spurgrund bzw. in der Umgebung der Spur,
die zu muschelférmigen Ausbriichen fithren kann.

Der hiufig bei Schichtwerkstoffen angewandte Test erzeugt Ergebnisse, die nicht nur von den
Werkstoffeigenschaften der Schicht und der Haftung auf dem Substrat, sondern auch von
GeometriegroBBen wie Oberflachenrauheit und der Schichtdicke abhidngen. Wéhrend an
diinnen, harten (relativ zum Substrat) und glatten Schichten (z.B. TiN-Schichten) die
bruchmechanische Beurteilung der Ergebnisse noch relativ einfach ist, wéichst bei dicken
Schichten oder monolithischen Festkorpern die Komplexitit der EinfluBgrofen stark an.

Eine einfachere Auswertung ermoglicht eine Indenterlast in der Ndhe einer rechtwinkligen
Kante, wenn es hierbei gelingt, anndhernd gleiche Splitterformen zu erzeugen. Bekannt ist das
Ritzen gegen die Kante mit einer Vickerspyramide /52, 53/ oder das Eindriicken eines
Rockwellkegels /54, 55, 56/ in der Ndhe der Kante. Bei diesen Verfahren verbessert sich die
schwierige Ausmessung kontrastarmer Riflingen, weil der Diagonalri3 in Form eines
Ausbruchs freigelegt wird.

Den Ausbruch, der entsteht, wenn eine Vickersindenter bis an eine rechtwinklige Probenkante
gefiihrt wird, zeigt Bild 2.14. ZweckméBig werden die Normalkraft Fy und die Geschwindig-
keit v konstant gehalten.

|

Bild 2.14: Schematische Ansicht der Ritzspur und des halbkegelférmigen Ausbruchs
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2.3.2.2 Kantenbruchverhalten als Werkstoffeigenschatft

Von Beltzung, Lopez u.a. /52,53 / wurden Kurven mit F' ~ 1372 gemessen und daher eine

empirische Beziehung zur Ermittlung der Bruchzihigkeit K, angegeben:
K, =CF,™" : (2.62)

C, werkstoffunabhingige Konstante
F,, Normalkraft
[, Kegelhohe des Ausbruchs

c

Auflerdem 14Bt sich eine kritischen Schubspannung 7, berechnen:
T, =2Fp /S . (2.63)

Fres 1t die Resultierende aus F (Normalkraft) und F, (Transversalkraft) in der effektiven
Richtung der Halbkegeloberflache.

Dabei ist S/2 die Halbkegeloberfliche mit S = mry/l.2 +7% ) .

Real sind die Beanspruchungsverhiltnisse des Werkstoffs an der Kante mehrachsig und daher
kompliziert.

Jedoch kann das Wirken der Scherspannung 7. und der Normalspannungen, die durch F,, und
F, erzeugt werden, durch eine Vergleichsspannung nach der Normalspannungshypothese
ersetzt werden.

Unter der Annahme annéhernd konstanter Reibverhéltnisse ist /7 eine Funktion von F und
der Radius 7 ist bei dhnlicher Form der Spéne eine Funktion der Kegelhdhe /. . Wird weiterhin
die Scherspannung 7. durch eine Vergleichsspannung o, ersetzt, 1af3t sich G1.(2.63) umformen
n:

o,=C,Fyl.”? . (2.64)
Zusétzlich kann aus den Ritzbreiten d eine Ritzhédrte analog zur Vickershirte ermittelt
werden:

Hy,, =18544 5—2 . (2.65)
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3. Akustische Verfahren

3.1 Oberflachenwellen an isotropen Festkérpern

Entlang von Grenzflichen konnen sich an Festkorpern Oberflichenwellen ausbilden. Sie
werden deshalb auch als gefiihrte Wellen bezeichnet.

Oberflachenwellen an isotropen Festkorpern gehdren zu den sogenannten ebenen Wellen,
weil diese Wellen eine zweidimensionale Partikelbewegung ausfiihren. An freien Oberflichen
wird angenommen, daf} sich die Partikel sowohl in Ausbreitungsrichtung der Welle parallel
zur Oberfliche (longitudinaler Anteil), als auch senkrecht zu ihr (transversaler Anteil)
bewegen.

Die mathematische Theorie zu Oberflichenwellen wurde erstmalig von Rayleigh (1885)
beschrieben und u.a. von Auld (1985) weiterentwickelt /57/.

Es wird vereinbart, dal} sich eine Rayleighwelle in Richtung der x-Koordinate ausbreitet und
die negative z-Koordinate - senkrecht auf der Oberfldche- zum Innern des Festkorpers weist.

Linear elastisches Verhalten vorausgesetzt, rufen die Verschiebungsamplituden der Wellen
entsprechend dem Hook'schen Gesetz Spannungen hervor. Entsprechend dem Charakter einer
ebenen Welle ist u, = 0 und deshalb auch oy, = 0. An der freien Oberfliche (z = 0) gilt
zusitzlich auch: 0, =0,, =0.

Unter diesen Randbedingungen gilt entsprechend dem Helmholtz-Theorem fiir die Teilchen-
verschiebung u /58, S. 89-90/:

ﬁ:(uxauz):(]ﬁ¢+JaTWy7]aL¢_]ﬁWy) . (31 a)
Hierin bedeuten:
. 0w 2r
kr  Wellenzahl der Rayleighwelle: kp=—="71- (3.1b)
Ve g
0 2r
kr Wellenzahl der Transversalwellenkomponente: ky = — = Z 3.1¢)
vr
1 W 2r
ki Wellenzahl der Longitudinalwellenkomponente: k; = — = m (3.1d)
VL L
¢ Skalarpotential: ¢ =@, e/PI0E (3.1¢)
v, Vektorpotential: v, =Y e/Pr=jorz (3.19)
a; imagin. Longitudinalwellenkomponente: o, =+k; —kg? (3.1g)
ar imagin. Transversalwellenkomponente: or = \/k% —k R2 . (3.1 h)
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Zwischen den Potentialen besteht an der Oberflache (z = 0) der Zusammenhang:

—2kgary, 2kgra Py
=———— (3.11) und = 3.1]
0 _a2T+kR2 ( ) 1/}0 —0!2T+kR2 ( J)
Werden die GI. (3.1 1) und GI. (3.1 j) ineinander eingesetzt, wird nach /59/:
X3 -8X2+8(3-2Y)X -16(1-Y)=0 ’ (32)

wobei: X =(vg/vr)? und Y = (vg/vr)? ist.

Mit Gl. (3.2) 146t sich zeigen, daB3 die Rayleighwelle damit stets etwas langsamer als die
Transversalwelle ist.

In guter Ndherung der Gl. (3.2) ist nach Bergmann /60/:

0,87 +1,12v ) E 63
= mit: =< < _ . .
VR l+v T YT\ 2p0+v)

Die hervorgerufenen Dehnungen bzw. Spannungen in Abhingigkeit der Tiefe -z haben den
gleichen Verlauf, wobei die Amplitude der Schubspannungskomponente bei v = 0,2 ca. Y4
grofer ist als die der Normalspannungskomponente (Bild 3.1):

0., = cupo(kp’ —a ) (e 917 — e 1%) (3.4 2)

O =2c,,kpa Po(e T —e 117 (3.4b)

(c4a= p = Lamésche Konstante)

0.6

0.48
0. (2)

ey, b, k, 036
Jj0,(2)

Bild 3.1: Normierte Dehnungen bei einer Rayleighwelle (v =0,2)
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Demzufolge existiert fiir beide Komponenten eine gemeinsame Tiefe der maximalen
Spannungen /58, S. 91/:
_ —jn(a, /ar)

Z(omax) - (35)

ap—ar

und eine gemeinsame charakteristische Eindringtiefe der Rayleighwelle z., die als z-
Koordinate des Schwerpunkts der Flache iiber der z-Achse verstanden werden kann, die durch
den Spannungsverlauf o;.(z) oder o..(z) begrenzt wird /58, S. 92/:

ar +a
z, = j—4—1L . (3.6)
apar

Die Rayleighwellenparameter, welche die Eindringtiefe beschreiben, zeigen nur eine geringe
Abhéngigkeit von der Poisson-Konstanten. Bei {iblichen Poisson-Konstanten von Keramik
v =0,16...0,32 betragen die GroBlen z(0,,,)/ A =0,26...0,27 und z, / 1 =0,58...0,61.

max

3.2 Oberflachenwellendispersion

Schichten mit Gradienten der elastischen Konstanten fithren zu Dispersion von Oberfldchen-
wellen, d.h. die Schallgeschwindigkeiten variieren mit der Frequenz.

Liuft nun eine Rayleighwelle auf einer solchen Oberfliche entlang, die durch
Impulsanregung entstanden ist, wichst die Impulsbreite der Welle mit ihrem Laufweg. Die
frequenzabhingige Phasendifferenz [¢i(®) —@.(w)] der Oberflichenverschiebungen u(¢) =
u(t, x = x1, z=0) und ux(¢) = un(t + 7, x = x5, z = 0), die von einer die Orte x; und x;
durchlaufenden Welle erzeugt wird, kann aus der Fouriertransformierten Kj;(®) der
Kreuzkorrelationsfunktion k,;(7) dieser Signale bestimmt werden /61, 62/:

+T

k(1) = lim % j wy (D) (¢ +T)dt (3.7)
-T
Ky (@) = j ky (T)e /" dt . (3.8)

Die Fouriertransformierte K;(®w) kann aus der Multiplikation der Amplituden- und
Phasenspektren der Signale berechnet werden:

Ky (@) = Uy (@) Uy (@) = |V, (@)|0, (@)@ (3.9)

Hierbei stellt U, (w) die Konjugierte der komplexen Funktion U,(w) dar.
Die frequenzabhéngige Phasenverschiebung ergibt sich aus:

Im(K5, (@)

+n2r n=123,...
Re(KZI(w))

[o(w)— @, (@)] = arctan(
(3.10)

32



Die frequenzabhingige Rayleighwellengeschwindigkeit ist dann mit den GI. (3.9) und (3.10):

(¥, —x) @

—s s 3.11
0(0) — ¢, () ( )

ve(@) =

3.3 Akustomikroskopie

3.3.1 Auflésung und Bildgebung

Die akustische Mikroskopie ermdglicht die Abbildung von elastischen Eigenschaften im
oberflachennahen Bereich mittels Ultraschallwellen.

Als Schallsender und -empfanger dient eine Linse, die den Schallstrahl moglichst exakt axial
fokussiert, von der Probenoberfliche reflektierte Wellen empfangt und auf ihre Riickseite
leitet, an der ein piezoelektrischer Wandler angebracht ist.

Die Linse besteht gewohnlich aus Saphir, deren Mittelachse parallel zur c-Achse des Kristalls
liegt. Die Kalotte ist mit einer A/4-Schicht zur Impedanzanpassung iiberzogen, wobei hiufig
Borosilikatglas verwendet wird, welches einen mittleren Impedanzwert zwischen Saphir und
Wasser besitzt.

Die Auflosung eines konfokalen Mikroskops ergibt sich aus /63/:

w= &
2N.A.

(3.12)

Die numerische Apertur N.4. eines Akustomikroskops ist entsprechend Bild 3.3 /58, S.14/:

N.A4.=sinf, . (3.13)
(6p...Aperturwinkel)

Die Trigonometrie nach Bild 3.3 a ergibt den Einfallswinkel zur Probenoberflédche 6:

0 =0;; —arcsin(nsin6;;) (3.14)
mit: n=—rL . (3.15)
VLLi

ver ... Schallgeschwindigkeit des Koppelmittels
viLi ... Longitudinalwellengeschwindigkeit parallel zur Linsenachse

GL.(3.14) gilt natiirlich auch fiir die Grenzwerte 68 =6yund 6;; =6;,,. Bei n =0 wird
0y — 07,0 so daB mit einer niedrigen relativen Brechzahl n = npie/miissigher Und — einer
halbkugelférmigen Kalotte (8;;, = 90°) eine Apertur nahe 1 erreicht werden kann. Ist z.B.

der halbe (")ffnungswinkel der Linse 60°, ergibt sich mit n = nwager/Nsapnir = 0,134 nach
GI. (3.18) ein Aperturwinkel 6, = 53° und nach GI.(3.13) eine Apertur N.4. = 0,8. Damit liegt
die Auflosung des Akustomikroskops nach GI1.(3.12) im Bereich der Rayleighwellenlénge.
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Eine alternative Betrachtungsweise zur Auflésung bieten die Mechanismen des
Interferenzkontrasts. Bei Defokussierung entstehen periodische Interferenzen zwischen den
zentral und schrig von der Linse einfallenden Strahlen, wenn die Linse relativ zur
Objektoberflache in x- Richtung bewegt wird (Bild 3.2).

Nach Bild 3.2 a werden unter dem Rayleighwinkel Leakywellen (c) auf der Probenoberfliche
angeregt, die an einem Hindernis reflektiert werden und die zuriicklaufend unter dem
Rayleighwinkel wieder in das Fluid abstrahlen. Von den am Hindernis reflektierten
Leakywellen gelangen nur die Wellen (¢’”) zum Wandler des Objektivs zuriick. Nach Bild 3.1
b erreichen die gebrochenen Longitudinalwellen (c), welche anndhernd senkrecht auf die
RiBBoberfldche treffen, als Wellen (c’’) den Wandler. Die Wellen (¢’”) interferieren periodisch
mit Ag/2 nach Bild 3.2 a und mit A;/2 nach Bild 3.2b in der Verdnderung ihrer
Laufwegdifferenz mit dem Zentralbiindel (b’), wenn das Objektiv lateral zum Objekt (in x-
Richtung) bewegt wird.

Aus Bild 3.2 wird deutlich, da3 die Auflésung auch vom Mechanismus und den vorliegenden
Bedingungen des Interferenzkontrast abhingt, wihrend GI.(3.12) eher ein pauschales
Ergebnis liefert.

b

Reflektor >>/geneigter Reflektor
Reflektorspur Reflektorspur

N

a) Ax=v, /2f Gl.(3.16) b) Ax=v, /2fsing GL(3.17)

Bild 3.2: Interferenzkontrastentstehung (schematisch) an ebenen Oberflicheninhomogenitéten
(z.B. Rissen, Korngrenzen) nach a) Yamanaka (1982) /64/ und b) Ilett (1984) /65/

Der Offnungsfehler W (sphirische Aberration), der durch unterschiedliche Fokusabstinde bei
inneren und dulleren Teilen der Linse entsteht, beeinfluBt bei Verwendung von Wasser die
Bildqualitit des Akustomikroskops nur geringfiigig. Bei n = 0,134 fiir Wasser und bei 1 GHz
ist die Aberration W = 0,1 um /58, S. 16/.
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Der Fokusabstand wird daher in der Literatur hdufig als Konstante angegeben. Diese
Vereinfachung flihrte aber bei Berechnungen in dieser Arbeit zu unerwiinschten Effekten.
Daher wurde der exakte Fokusabstand nach Bild 3.3 hergeleitet zu:

— I’lSinGLi +1l= I (3 18)
=7 sin(6;; —arcsin(nsin0;;) ' '

AuBerdem wird die akustische Bildqualitit durch das elektronische Rauschen von Wandler-
elementen und Verstirkerstufen beeinfluft. Wegen der groBBen Impedanzunterschiede von
Saphir mit Zg,u=44,3 106 kgm/s?> und  Zyyue~= 1,5 -106 kg-m/s> wiirde sich ein
DurchlaBfaktor von -18 dB ergeben. Mit der A/4-AnpaBschicht aus Borosilikatglas 148t sich
der Durchlal3faktor auf - 6 dB erhohen. Bei einer Signalwandlung elektrisch/akustisch und
zuriick entstehen Verluste von ca. - 20 dB. Da ein Teil der Wellen nicht in die Linse fallt,
entstechen weitere - 10 dB und auflerdem kommen -10dB durch Defokussierung und
Reflexionsverluste an der Probe zustande. Die grofite Schwéchung entsteht durch das hiufig
verwendete Koppelmittel Wasser. Bei einem Richtwert von ca. -35 dB (1 GHz bei
Raumtemperatur) wiirde einer erreichbaren Dynamik des Systems von ca. 114 dB der gerade
ausreichende Signal-Rauschabstand von 33 dB fiir die Bildgebung zur Verfiigung stehen.

Die Schwichung im Koppelmittel ist das gro3te Hindernis fiir eine Frequenzerhhung, um die
Auflosung des Mikroskops zu steigern, da sie quadratisch mit der Frequenz zunimmt.
Linsenkonstruktionen fiir hohere Frequenzen besitzen daher einen geringeren Fokusabstand.

In Wasser ist die temperaturabhingige Schwichung bei 22°C 0,191 dB um~! GHz™ und bei

60°C 0,086 dB um-! GHz™. Daher wird die Linse bei hohen Frequenzen (> 1 GHz) beheizt.
Geringere Schwéchungen sind z.B. mit fliissigem Helium erreichbar /63/.

3.3.2 V(z)- Mechanismus und Rayleighwellengeschwindigkeit

Wenn die akustische Linse die Schallwellen auf der Probenoberfldche fokussiert (Bild 3.3a),
ist der Anteil der angeregten Rayleighwellen minimal. Es werden nur die im Fokus
reflektierten Longitudinalwellen empfangen. Mit zunehmender Defokussierung (z < 0) wichst
der Anteil der Rayleighwellen, die unter dem Einfallgrenzwinkel 6z angeregt werden
(einfallende Strahlen (c) in Bild 3.3b). Nach dem Snellius'schen Brechungsgesetz erfolgt dies
bei einem Brechungswinkel von 90°:

Sin@ = sinfp = 2L (3.19)
VR

Die Rayleighwellen strahlen Longitudinalwellen (c') in das Fluid ab (dann auch als
Leakywelle bezeichnet), die iiber die Linse zum Wandler gelangen. Die Strahlen (a')
aullerhalb des Rayleighkreises gelangen dagegen nicht zum Wandler.

Der reflektierte Zentralstrahl (b') und die reflektierten Strahlen (¢') erzeugen sich iiberlagernde
Wandlersignale. In der Fokusposition bei z = 0 hat das resultierende Wandlersignal bzw.
Videosignal ein Maximum. Wird die Linse der Probenoberfliche weiter angenédhert (z wird
negativer), kann das Videosignal als sogenannte V(z) - Kurve aufgezeichnet werden.

Die V(z)- Kurve entsteht durch Anderung der Phasenunterschiede der am Wandler
eintreffenden Wellen, welche sich aus den Wellen der Zentralstrahlen und jenen Wellen, die
unter dem Rayleighwinkel 6 reflektiert werden, zusammensetzen.
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a) Fokussierung (z = 0)

b) Defokussierung z <0

Bild 3.3: Strahlenmodell der akustischen Linse
Bei einer Defokussierung z < 0 verkiirzt sich im Koppelmittel die Linge der Zentralstrahlen
um 2z und die Lénge der Strahlen des Rayleighkreises um 2z/cosf . Die Wegldnge der

Rayleighwellen auf der Probenoberfliche betrdgt 2z tanf , was einem Phasenwinkel von
-2z tan6 ky (z < 0) entspricht.
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Die Wellenzahlen verhalten sich umgekehrt proportional zu den Wellenldngen oder
Geschwindigkeiten, so dal nach dem Snellius’schen Brechungsgesetz (G1.(3.19)) gilt:

kR = kFl sinGR . (320)

kr1 Wellenzahl des Koppelmittels
kr  Wellenzahl der Rayleighwelle an der Probenoberfldche

Die Abstrahlung von Longitudinalwellen durch die Leakywelle bewirkt einen Phasensprung
von -7t. Insgesamt betragt der Phasenunterschied der Wellen des Zentralstrahls zu den Wellen
des Rayleighkreises dann:

Ap=—(2z—-2zsecOp +2ztan O, sinO )k + ,2<0 301

Ap =2k z(1-cosO )+ 7 (3-21)
Wegen des Phasensprungs der durch die Leakywelle abgestrahlten Longitudinalwellen treten
die Maxima der V(z)- Kurve dann auf, wenn A¢ ein ungeradzahliges Vielfaches von 7 ist.
Der Abstand dieser Maxima Az (Periode der V(z)- Kurve) ist unter Berilicksichtigung von kg
=2rn/ 7\4Fl .

)“Fl VFI
Ag— _ ) 3.22
2(1 —cosOp ) 2f{1 — cos[arcsin(vFl /v )]} ( :

Die Rayleighwellengeschwindigkeit vg 146t sich nun berechnen mit:

v = VEL = VI - (3.23)
sin[arccos(l _ A ):| T P
21 Az e

Héaufig gestattet aber die akustische Linse bei Werkstoffen hoher Schallgeschwindigkeit wie
Keramik nicht die Defokussierung bis zum zweiten Interferenzmaximum, da vorher die
technische Defokussierungsgrenze ¢ (Bild 4.7) erreicht wird.

Die technische Defokussierungsgrenze gr der Linse nach Bild 4.7 (entspricht einem Arbeits-
abstand bei z = 0) berechnet sich nach einfacher Trigonometrie zu:

Iy
qr :q_ro(]_coseuo):ﬁ—l’b(l—coseuo) . (324)
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Deshalb kann es sinnvoll sein, das Spiegelmaximum (erstes Maximum in der V(z)-Kurve),
dessen Position auch von der Linsenkonstruktion abhédngt, fiir die Berechnung von vz zu
verwenden. Nach Hirsekorn und Pangraz /66/ ist:

172
2 2
3VE / VR 2 VFI n
ZT:rO 1-2n 1—121!7+n —(1=n)[-|1- 1_\/}!7 ”OE_AZHNI .(3.2%)

Darin bedeuten: f Frequenz
Az Abstand zwischen dem Maximum der Spiegelreflexion und dem
ersten Interferenzmaximum
7o Kurvenradius der Linse
n Brechungsindex: n =vy; / vy

vii  Longitudinalwellengeschwindigkeit in der Linse (in der c-Achse
des Saphirkristalls: 11,1 km/s)

VEr Schallgeschwindigkeit im Koppelmittel (Wasser bei 20°C:
1,482 km/s)

Neben der Frequenz f ist es deshalb sinnvoll, die Moglichkeit der Eingabe des Kurvenradius’
des Objektivexemplars 7y in der Geridtesoftware fiir die Berechnung nach Gl. (3.25) vor-
zusehen.

3.3.3 Akustische Impedanz

Bei einem akustischen Mikroskop kann die Beziehung zwischen den Objekteigenschaften
eines isotropen Materials, d.h. dem Reflexionskoeffizienten R(6), und dem Videosignal ¥(z),
d.h. einem Grauwert im akustischen Bild, wie folgt dargestellt werden /58, S.111/:

90 T
V(z)= | [ P(6.9) R(6) e >0 singcos dpdo . (3.26)

0-m
Die Pupillenfunktion ist fiir axialsymmetrische Linsen unabhidngig vom Azimutwinkel:
P(6, ¢) = P(0). In Fokusposition nach Bild 3.3 a (z= 0) gilt dann:

6
Viz=0)=V = JP(Q) R(0)sinOcosO dO . (3.27)
0

Der Reflexionskoeffizient, der Betrag und Phase besitzt, lautet in komplexer Schreibweise fiir
die Grenzflache fliissig/fest:

_ Ztot (9) - ZFI(O)
R(6) = 2.0+ Zn(®) (3.28)
mit: Z,01(0) = Z,(6)cos*(26;) + Z1(6)sin*(26;) . (3.29)
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PpVL Pp VT
Z =—— (3.30 Z =— 3.31

Prrv
Zp(0)="_ " (3.32)

Hierin bedeuten:

Z;,Zy akustische Impedanz der Probe fiir die in ihr laufende longitudinale bzw.

transversale Welle, bei einer unter dem Winkel 8 von der Fliissigkeit einfallenden
Welle;

Zr akustische Impedanz der Fliissigkeit fiir eine unter dem Winkel 6 auf die
Grenzfliache einfallenden longitudinale Welle;

0 Einfallswinkel zur Probenoberfliche;
6,, Or Brechungswinkel der longitudinalen und der transversalen Welle in der Probe;

ve, vr, v Geschwindigkeit der Welle in der Fliissigkeit, sowie Geschwindigkeit der
longitudinalen und der transversalen Welle im Objekt (Probe) .

Betrag und Phase von Reflexionskoeffizienten fiir die Grenzfliche Koppelmittel/Probe am
Beispiel variierter Longitudinalwellengeschwindigkeiten v; der Probe sind in Bild 3.4
dargestellt, wobei der Bereich v, = 8...12 km/s fiir Konstruktionskeramik typisch ist.

Im Einfallswinkelbereich von 0°<@<arcsin(vg /v;) 1ist der Reflexionskoeffzient

anndhernd konstant. Die schmale Spitze beim Grenzwinkel der Longitudinalwelle (erster
Grenzwinkel) erreicht den Wert von 1. Im Bereich arcsin(vg; /v;) <60 <arcsin(vg /vr)
fallt der Koeffizient wenige Prozent unter den Wert des ersten Grenzwinkelbereichs. Nach
dem Grenzwinkel der Transversalwelle (zweiter Grenzwinkel) dringt keine Volumenwelle
mehr in die Probe ein. In einem sich anschlieBenden schmalen Bereich um
0 =arcsin(vy; / vyp) werden noch Rayleighwellen angeregt, danach wird die aus dem
Koppelmittel auf die Probenoberfliche treffende Welle totalreflektiert, d.h. der Reflexions-
koeffizient besitzt den Wert 1. Die Phase des Reflexionskoeffizienten ist bis zum ersten
Grenzwinkel 0, bis zum zweiten Grenzwinkel anndhernd O und fallt danach steil fast bis auf
den Wert -2m. Bis auf die schmale Region des Abfalls iiberlagern sich daher die reflektierten
Wellen konstruktiv, da auch bei den realen Linsenkonstruktionen i.a. keine Aperturwinkel
grofer 60° vorkommen.
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Bild 3.4: Reflexionsfunktion fiir die Grenzflache “fliissig/fest” in Betrag und Phase
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Die Pupillenfunktion P(0) driickt die Gerdteeigenschaften aus. Um die akustische Impedanz
der Probe nach GI1.(3.27) ermitteln zu konnen, soll ihre Abhdngigkeit vom Winkel 6
untersucht werden. Fiir ihre quantitative Betrachtung werden folgende berechtigte Annahmen
getroffen /67/:

— Die Empfindlichkeit des Wandlers der Linse ist unabhingig von der Hohe achsenparallel
einfallender Strahlen und seine Bandbreite groBer als die des Sende- und
Empfangsimpulses.

— Die Verstarkungskette bis zur Grauwertdarstellung ist linear.

— Linsengeometrie und -material sowie Torposition und -zeit der Empfangselektronik sind
auf den Empfang der Longitudinalwelle am Wandler abgestimmt.

— Die Abhéngigkeit der Emfangsamplituden vom Winkel 0 infolge geringfiigig unterschied-
licher Strahlenlédngen in der Linse und im Koppelmittel ist zu vernachlédssigen.

Unter diesen Voraussetzungen sind die Amplituden der Pupillenfunktion P(6) nur noch eine
Funktion der Durchldssigkeitsfaktoren Linse/Fliissigkeit 7;,7(0;; —0) und Fliissig-

keit/Linse Ty, ;;(0;; —0). Die Winkeldifferenz (6;; —0) ist der Einfallswinkel der Welle
auf die Linsenoberflache von der Seite der Fliissigkeit.

Fiir die Pupillenfunktion kann nun geschrieben werden:
P(8) = C- Ty (8y; =) Tryy (6 — 0) - /%) (3.33)

C ist eine Konstante, welche sdmtliche Faktoren der Signalwandlung und -verstdrkung
zusammenfalt.

Die der Pupillenfunktion innewohnende Phasenverschiebung ¢(6;;) der am Wandler
achsenparallel in unterschiedlicher Hohe einfallenden Wellen ist nach /68/:

D
60, = kFlro{n(l +=+/1—sin’ 0Li0)+ 2[J1 —n*sin® 6, —ny[1—sin’ 6,
0 (3.34)

+(\/1—sin2 GLI.\/I—n2 sin? 0, +n sin? eu) L ]}

l-n
D Linsenldnge nach Bild 4.7

Die Durchlissigkeitsfaktoren der Linse sind fiir die Grenzfldchen fest/fliissig (Senden):

2Z (07, —0)
T . (6, —0)=C FINZLi 3.35
1i/F1(O; —0) Al4 Z,,(0,; —0)+Z(0,; —0) ( )
und fliissig/fest (Empfang):
27Z,.(0;; —0)
T 0, —0)=C tot \VLi ] 3.36
Fi1/1i (01 ) Al4 Z,, (0, —0)+Zr (6, —6) ( )
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C,/4 1ist ein Faktor, der die Verminderung der Reflexionsverluste durch die A/4-Schicht
beriicksichtigt.

Die GroBen Z,,(0;, —0) und Z;(8;; —6) konnen in Analogie zu den Gl. (3.29) bis (3.32)
berechnet werden, wobei statt 8 die Winkeldifferenz (6;; —6) und statt der Materialdaten
der Probe die der Linse eingesetzt werden miissen.

Um fiir alle Terme in G1.(3.33) das gleiche Argument 6 zu erhalten, ist es sinnvoll, in den GI.
(3.34) bis (3.36) den Winkel 6;; durch den korrespondierenden Winkel 6 zu beschreiben, d.h.
eine Koordinatentransformation durchzufiihren. Der Winkel 6;; kann zu diesem Zweck durch
die Wurzel der G1.(3.14) ersetzt werden.

Durch Normierung der Pupillenfunktion mit ihrem Wert des Zentralstrahls P(8 = 0) kdnnen
die konstanten Faktoren, welche in C zusammengefallt sind, leicht eliminiert werden. Dies
bringt keine Nachteile mit sich, da sie in jedem Fall durch Kalibrierung bestimmt werden
mussen.

Die normierte Pupillenfunktion Py () wird definiert mit:

P(0) _ TLi/Fl(eLi _9)'TFI/L1'(0L1‘ -0) ) ejq)(GLi)—jqb(O)
P(G = 0) TLi/Fl(O) : TFl/Li(O)

Py(0) = (3.37)

Bild 3.5 zeigt das Ergebnis der Berechnung fiir zwei Linsentypen der Fa. KSI. Praktisch
unabhingig von 0 ist der Betrag |PN| (Bildteil a). Bereits stérker ist die Phase (Bildteil b) von
0 abhingig. Die Phasenverschiebung der duBleren Strahlen in Bezug auf den Mittelstrahl
#(0) —@(0) geht als nichtlinearer Anteil in G1.(3.27) ein. Diese GréBe ist nach Gl. (3.34) von
der Linsenkonstruktion abhingig.

Die groBBten Abweichungen von der Proportionalitit der GroBe V(v;) zur GroBe R(v; ,0°) nach
Bild 3.6 werden jedoch durch die Winkelabhingigkeit des materialspezifischen
Reflexionskoeffizienten selbst verursacht, wie bei Betrachtung von Bild 3.4 deutlich wird.
Die Fldche unter der Kurve in Bild 3.4 a) bestimmt fast génzlich die Signalamplitude V, da bis
auf die schmale Region des Phasenwechsels nach Bild 3.4 b) die Wellen sich konstruktiv
iiberlagern. Die rechte Kante der Flache wird durch den Aperturwinkel begrenzt.

Gut vorstellbar ist nun der immer schmalere Zuwachs an Fldcheninhalt links vom zweiten
Grenzwinkel mit linear steigender Transversalwellengeschwindigkeit. Deshalb verlaufen die
Kurven der industriell gefertigten Linsen mit ihren groBBen Aperturwinkeln, die einen relativ
groflen Anteil an totalreflektierten Strahlen empfangen, wie in Bild 3.6 degressiv.

Nur eine Linse mit einem halben Aperturwinkel, der unterhalb des ersten Grenzwinkels der
Totalreflektion am Objekt bleibt, ausgedriickt durch:

0y <arcsin(vg; /vy) , (3.38)

erzeugt einen linearen Zusammenhang |AV|/ R(v;,0°) =const., wobei R(v,,0°) fiir den senk-

rechten Einfall der Longitudinalwelle definiert und daher materialspezifisch ist. Nach Bild 3.6
ist der lineare Zusammenhang z.B. fiir Linsen mit 6, = 7° an Werkstoffen bis v, = 12 km/s

erfullt.
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Bild 3.5: Normierte Pupillenfunktion zweier Saphirlinsen (1 GHz, D = 1995 pm, ry = 80 um;
0,2 GHz, D = 1995 um, ry = 80 um; Fa. KSI) in Wasser (20°C) mit Betrag a) und
Phase b)

Bei iiblichen Linsen muf3 jedoch in vielen Féllen, insbesondere bei Untersuchungswerkstoffen
von 6, =arcsin(vg;/v;) und demzufolge von einem
nichtlinearen Zusammenhang [AV|= f(R(v,,0°))ausgegangen werden. Diese SchluBfol-

gerung steht im Widerspruch zu Darstellungen in /68, 69/, denen aber keine numerischen
Berechnungen zugrunde liegen.
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Aber auch wenn |[AV]/ R(v 1,0°) # const. ist, kann die Konstante C in G1.(3.33) an einem
Werkstoff mit bekannten elastischen Konstanten durch Kalibration bestimmt werden. Dazu

mussen dem Anwender die Parameter der Linsenkonstruktion fur eine Kalibrierkurve zur
Verfiigung gestellt werden.

Danach kann aus dem Signalpegel auch fiir unbekannte Werkstoffe bei Annahme einer
Poissonkonstante die akustische Impedanz Z(v,,0°) aus dem Signalpegel iterativ berechnet
werden, was zweckméBig durch die Gerdtesoftware erfolgen sollte.

v, = 12@
3 )
Annahme fiir Werkstoff: v =0,2; p =3 g/cm *
20 e
| GHz, KSI
W L 00 = 40.0°
15 g
S| 5 0,2 GHz, KSI
== 10 : : °
/ 0, = 534
: /f
v, =
5 .
e 7\ Annahme g = 7°
0
0.84 0.86 0.88 0.9 0.92 0.94

R(v,,0°)

Bild 3.6: Zusammenhang zwischen relativem Signalpegel und Reflexionskoeffizienten des
Probenwerkstoffs R(v;,0°) in Wasser (20°C), MATHCAD-Berechung
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4. Experimentelle Durchfihrung
4.1 Versuchsprogramm und -ziele

Indenterbruchmechanik

Die von Lawn, Marshall u.a. zu Beginn der 80er Jahre entwickelten Methoden der Riflzdhig-
keitsbestimmung an Hérteeindruckrissen bauen auf der Annahme auf, daB bei sproden
Werkstoffen (z.B. Konstruktionskeramik) die Rilentwicklung wie in Glas ablduft. Auflerdem
enthalten diese Modelle starke Vereinfachungen und empirische bzw. analytisch nicht begriin-
dete Korrekturfaktoren.

Diese Griinde sowie auftretende Diskrepanzen zu klassisch ermittelten Bruchz&higkeitswerten
veranlaBBte eine Reihe von Autoren, eine Vielzahl weiterer Gleichungen /34/ zu entwickeln,
die aber zu sehr unterschiedlichen Ergebnissen fiihren.

Das Anliegen der Untersuchungen war deshalb:

— Entwicklung einer Methode zur Ri3verfolgung am Hérteeindruck,

— Untersuchung der Riflentwicklung an gebrauchlichen Konstruktionskeramiken,

— Test der Korrekturfunktionen Frapenp (Gl.( 2.43)) und Fiewraiw (G1.(2.50)) bei Variation
der Priifkraft und Vergleich der Absolutwerte der Indentermethoden mit klassischen
Langriflexperimenten.

Untersuchungen geschliffener Oberflichen

Das Versuchsziel bestand in der Herstellung von Zusammenhdngen zwischen den
Schnittwerten einerseits und andererseits:

— der quantitativen Akustomikroskopie und Anzeigen aus US-C-Bildern auf der
Schleifoberflache,

— der Schidigungstiefe, charakterisiert durch US-Rayleighwellendispersion auf der
Schleifoberfliche und akustomikroskopisch durch V(z)-Kurven am Querschnitt,

— den Eigenspannungen,

— der Festigkeitsverteilung.

Zur Charakterisierung der Schleifoberfliche und der Schiadigungstiefe am polierten Proben-
querschnitt (wie auch in /70/ dargestellt) wurde zunichst die akustische Impedanz in Betracht
gezogen. Wie weiter unten noch gezeigt wird, ist die Empfindlichkeit des Akustomikroskops
SAM 2000, d.h. die Anderung des Grauwertes in Abhingigkeit des Reflexionsfaktors R(6 =0)
nach GL.(3.27) zur Auflosung der Nachgiebigkeitserhohung durch (Mikro-)Risse zu gering.
Deshalb wurden am Querschnitt die wesentlich aufwendigeren V(z)-Messungen exemplarisch
durchgefiihrt und durch laserakustische Dispersionsmessungen auf der Schleifoberfliche er-
ganzt.

Das Akustomikroskop SAM 2000 gestattet das Scannen einer Fldche von hochsten 1 mm’.
Es wurde davon ausgegangen, dal diese Fliche zu klein fiir eine Beurteilung der
Defektverteilung war, die auch mit dem 4-Punkt-Biegeexperiment beurteilt werden soll. Zu
diesem Zweck wurde die Abtastung der gesamten im Biegeversuch maximal beanspruchten
Oberflache mit US-Oberflichenwellen (35 MHz) in das Arbeitsprogramm aufgenommen.
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Dazu wurden folgende Arbeiten durchgefiihrt:

— Ermittlung der elastischen Eigenschaften des Grundwerkstoffs,
— Kalibrierung des Ultraschall-Scanners (HFUS 2000) an Modellfehlern (Vickerseindriicke,
Poren),

— akustomikroskopische Abbildung und Bewertung von natiirlichen angeschliffenen Fehlern
bei 400 MHz in der Oberfldache des Schleifzustandes,

— Abtastung der Proben mit einem Ultraschall-Scanner in Tauchtechnik (Rayleighwellen bei
35 MHz) im gesamten inneren Auflagerbereich der Festigkeitsermittlung,

— akustische Abbildung der Schleifoberflichen mittels Akustomikroskops (SAM 2000) bei
200 MHz und Ermittlung der scheinbaren akustischen Impedanz der Schleifzusténde,

— Untersuchungen zur Schadigungstiefe aus V(z)-Kurven,

— laserakustische Dispersionsmessungen auf der Schleifoberflache,

— Ermittlung der Eigenspannungen und der Festigkeitsverteilung.

Untersuchungen an keramischen Griinkorpern (Trockenprefilinge)

Das Ziel dieser Untersuchungen bestand in der Entwicklung des Ritzversuchs zur schnellen
bruchmechanischen Charakterisierung von TrockenpreBlingen und in der Entwicklung eines
Verfahrens zur Erfassung lateraler Dichteunterschiede an Querschnitten.

Dazu wurden folgende Untersuchungen durchgefiihrt:

— Untersuchung spezifischer Werkstoffeigenschaften mit konventionellen Methoden,

— Korrelation der Ergebnisse des Ritzversuchs mit den konventionell ermittelten Werten,

— Bestimmung des Eindringmoduls aus der Kontaktimpedanz,

— Modellierung des Zusammenhangs von Elastizitaitsmodul und Dichte,

— Entwicklung des UCI-Verfahrens fiir die Ermittlung des lokalen Eindringmoduls und
Anwendung an préparierten bzw. isostatisch geprefSten Griinkorpern.

4.2 Untersuchungen an gesinterter Keramik

4.2.1 Charakterisierung der Grundwerkstoffe

Die Werkstoffeigenschaften nach Tabelle 4.2 wurden wie folgt bestimmt:

Korngrofie

Die KorngroBen wurden lichtmikroskopisch (ATC und ZTC), lichtmikroskopisch nach
thermischem Atzen (Al,O; und PSZ), und im Akustomikroskop (SSiC, SiSiC und SSN)
bestimmt.

Festigkeit

Die Festigkeit wurde entsprechend Tabelle 4.1 nach DIN EN 843 ermittelt. Eine geeignete
Vorrichtung mit einem ebenen und drei balligen Auflagern (Auflagerrollen mit & 5 mm)
gestattete eine nahezu torsionsfreie Biegebelastung. Die Weibullparameter wurden der Norm
entsprechend nach der Maximum-Likelihood-Methode ermittelt.
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Zur Untersuchung der Festigkeit des Grundwerkstoffs wurden von den Werkstoffen Al,O3,
ATC, PSZ und ZTC je 20 Proben und von den Werkstoffen mit der Chargenbezeichnung
SSiC 7, SiSiC 9 und SSN 8 (Grundzusténde) je 25 Proben nach DIN EN 843 geschliffen.

Tabelle 4.1: Versuchsbedingungen der Festigkeitspriifung (4-Punkt-Biegung)

AL O; ATC PSZ ZTC SSiC SSN SiSiC

PromaBe 15550 |45x3,5 [50x50 |54x54 [48x34 [48x34 | 70x50
b x h [mm]

Aufl-abst.

20/40 20/40 15/33 20/40 20/40 20/40 20/40
[mm]

verwendet: 4-Punkt-Biegeeinrichtung mit beweglichen Auflagern nach DIN EN 843, Priifma-
schine 4505 der Fa. Instron, Belastungsdauer 5...10 s bis zum Bruch

Dichte

Die Dichte wurde mit der Auftriebsmethode bestimmt.

Elastische Eigenschaften

Die Schallaufzeiten wurden mit dem Ultraschallpriifgerdt USIP 12 (Krautkrdmer) auf iibliche
Weise nach der Impuls/Echo-Methode bestimmt (longitudinal: Priifkopf KB-A/10 MHz, Fa.
Krautkramer; transversal VI 54/2.25 MHz, Fa. Panametrics). Um die Laufzeit der
transversalen Welle messen zu konnen, wurden jeweils 3 Proben eines Werkstoffs auf gleiche
Hoéhe geschliffen und zur Priifung parallel mit einem Schraubstock aneinandergepref3t.

Der Elastizititsmodul £, wurde mit dem EigenfrequenzmeBgerdt GRINDOSONIC (Fa. J.W.
Lemmens) aus der Biegegrundschwingung ermittelt. Gemd ASTM Standard C 1259 wurde
die Schwingung mit einem mechanischen Impuls angeregt, auf den Schwingungsknoten
weich gelagert, und nach Spinner/Tefft /71/ ausgewertet. Fiir prismatische Stdbe gilt bei der
Biegegrundschwingung, wo sich die Knoten ausgehend von den Enden bei 22,4% der Lénge
befinden:

14
Eg, = 0,9465ph—2 f’T (4.1)

mit:

h 4
2 1\ 8,340(1+0,2023v+2,173v2)(Z)
T:1+6,585(1+0,0752v+0,8109v2)(7) —0,868(— -

/ h?
146,338(1+0,14081v + 1,5361> )(1)

(p...Dichte, /...Stablénge, A...Stabhohe, v...Poissonkonstante)
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Tabelle 4.2: Gesinterte Keramik (Volumencharakterisierung)

KenngroBe AlLO; ATC PSZ ZTC SSiC 7 SiSiC 9 SSN 8

Gewichtsanteile | 100% AlO3 70% AlO3 ca.100%Zr02 | 70% ZrO» 100% SiC 87,2% Si3N4

(Hersteller- 30% TiC stab. Y203 30% TiC 10% Y203
angaben) 2.8 % ARO3
D [um] 6,6 AlDO3: 2 <1 7r07: 0,3-0,4 6,4 10,5 1,8 breit

TiC:  1-1,5 TiC: 0,6 5,2 lang

G54 [MPa] 358 456 879 258 316 260 473

G, [MPa] 385 485 934 285 329 245 505

. 6,1 7.1 7.4 4,0 11,1 7.9 8,4

(= 25 Proben)

p [g/em3] 3,97 £0,03 4,21 +0,05 6,11 £0,03 5,47 £ 0,04 3,09 + 0,01 2,97 +0,01 3,27 +0,03

(= 5 Proben)

Eqy [GPa] 396 42 395 45 210 43 250 46 41543 364 43 297+ 4

(= 5 Proben)

vi [km/s] 10,7 +0,13 10,3 +0,14 6,98 £0,05 7,27 0,08 12,0 0,2 11,3403 10,9 +0,3

(= 5 Proben)

vr [km/s] 6,49 £0,01 6,18 £0,02 3,64 £0,01 4,28 +0,02 7,5 +0,3 7,2 +0,3 6,15 +0,3

(= 5 Proben)

Eys [GPa] 408 +5 393 42 21242 249 +3 413 46 361 45 31347

:f(pa VLa VT)

v =Av,, v;) 0,2210,010 0,223 £0,002 0,315 £0,002 0,242 0,005 0,18 + 0,02 0,16 + 0,02 0,26 + 0,02




4.2.2 Bruchmechanische Untersuchungen

4.2.2.1 Verfolgung der RiBausbreitung am Hérteeindruck

Um in situ Hérteeindruckrisse in Konstruktionskeramik messen zu konnen, miissen eine
Reihe von Randbedingungen eingehalten werden:

— Die Detektion der Rilspitze (Riflbreite < 50 nm, RiBlingenauflosung < 20 pm) mufl in
opaken Werkstoffen mit schwach reflektierender Oberfldche stattfinden;

— zeitliches Abtastintervall < 10 ps;

— Die Zugiénglichkeit, bedingt durch die Indentergeometrie, ist auf einen Sektorwinkel < 20°
zur Oberflache beschrénkt.

Die Nutzung von Ultraschallwellen, Laserstrahlen (Laser-Speckle-Interferometrie) oder
Rontgenstrahlen (Mikrofokus-Rontgentechnik) scheitert zur Zeit noch an der geforderten
Auflosung im Orts- und Zeitbereich.

Mikrotechnologische Probenvorbereitung

Eine Moglichkeit bietet aber die Strukturierung der Probenoberfldche, um Oberflichenrisse
detektieren zu konnen /72, 73/. Um den Entwicklungsaufwand zu begrenzen, wurde
weitgehend auf Verfahren der Wafertechnologie aus der Mikroelektronik zuriickgegriffen.
Die Strukturierung der Oberfliche wurde im Labor fiir Mikrosystemtechnik der FH Zwickau
durchgefiihrt:

a) Herstellen des Keramiktrigers (Bild 4.2)
— Trégerplatte herstellen

— Keramikstibe (PSZ, SSiC, SiSiC) fixieren und mit warmaushirtendem Epoxidharz
einkleben
— Planschleifen und Léppen

b) Maskenherstellung
— aufgedampftes Chrom mit Glastrager

c¢) Besputtern der Keramikstibe mit Gold
— Schichtdicke ca. 30 nm

a) PSZ b) SiSiC
Bild 4.2: Keramiktriager mit eingebetteten Proben (Durchm. 100 mm, Dicke 3 mm)
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d) Lithographie (Bild 4.3)

— Reinigen des Keramiktriigers mit Athanol

— Resistschleuderprogramm (4200 min™', 20 s)

— Vortempern bzw. Trocknen des Resists (100°C, 1 min halten, Abkiihlen auf 20°C an Luft)

— Belichten (3 s, Hg-Lampe)

— Tempern nach der Belichtung bzw. Hirten des Resists (100°C, 1 min halten, Abkiihlung
auf 20°C an Luft)

— Entwicklung (40 s, Neutralisation mit Wasser, welches abgeschleudert wird)

— Nachtempern bzw. Hirten des Resists (100°C, 1 min halten, Abkiihlung auf 20°C an Luft)

— Atzen (Kaliumjodid-Jod-Losung, 1 s)

— Resistentfernung (Athanol, 10 s)

Ausschnitt A

3
|uldal

»

_b=10 pm

'jaz:lo um

Bild 4.3: Gezeichnete Teilansicht der lithographierten Proben (links) mit einem Ausschnitt
des Mef3gitters (rechts)

Versuchsaufbau und -durchfiihrung

Das Einbringen der Vickerseindriicke in die Keramikproben (SSiC und SiSiC, SSN und PSZ)
erfolgte mit dem konventionellen Kleinlasthértepriifer (Typ 2242 der Firma Zwick).

N | AD : =]

Bild 4.4: Blockschaltbild der Versuchsanordnung

Entsprechend Bild 4.4 bildet das MeBgitter das Aktivglied einer Wheatstone-Briicke. Es ist
vorgesehen, da3 der Ri3 die Elemente des MeBgitters senkrecht durchtrennt. Startet der Rif3
unmittelbar vor dem ersten Leiterzug, entspricht die erste Widerstandsdnderung einer Ri3-
verlangerung von b; und jede weitere Widerstandsédnderung einer RiBlverldngerung von
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b=b; + b, . Der sich somit stufenformig vergroBernde Widerstand kann automatisch in eine
Rifldnge umgerechnet werden.

Die kleinste relative Widerstandsidnderung eines Gitters mit » Leiterziigen, die sicher mef3bar
sein sollte, tritt bei der Durchtrennung des ersten Leiterzuges auf:

AR n
L= 1 . 4.2
R n—1 4.2)

n

Daher eignet sich eine MeBbriicke besonders zur Beschaltung des MefBgitters, da sie im
abgeglichenen Zustand die grof3te Empfindlichkeit aufweist.

4.2.2.2 Hérte und RiBz&higkeiten am Hérteeindruck

An den Werkstoffen Al,O;, ATC, PSZ und ZTC in Tabelle 4.2 wurden die konventionelle
Hiartemessung HV (Kleinlasthirtepriifer 3202, Fa. Zwick), die Universalhdrtemessung HU
(HMO 100R, Fa. WPM Leipzig), die Mikrohdrtemessung (Fischerscope H100, Fa. Fischer),
sowie das UCI-Verfahrens (UCI...Ultrasonic Contact Impedance, Microdur 1, Motorsonde
mit F, = 8 N, Fa. Krautkrimer) angewandt. Die Berechnung der Universalhidrte und der
Mikrohdrte erfolgte nach Gl.(2.4) durch die Software der Gerdte, wobei bei der
Mikrohédrtemessung die Spitzenverrrundung korrigiert wurde. Der Term F;/Cr konnte
entfallen, da die Wegmessung relativ zur Probenoberflache erfolgte.

Die Hirte Hyc; und der Kontaktmodul Eyc; wurden unter Verwendung von GL.(2.16)
bestimmt. Fiir die Hirteberechung wurde £, und fiir die Kontaktmodulberechnung /V'1 des
Probenwerkstoffs verwendet. Als Normal diente eine Hértenormalplatte aus niedriglegiertem
Stahl (E *=230 GPa). Das Probenpréiparat wurde mit Fett an eine Stahlplatte angekoppelt, um
die kritische Masse zu tiberschreiten.

Die Hérteeindruck- und RiBldngenmessung wurde an polierten Oberflichen (R, = 0,05 um)
durchgefiihrt. Lichtmikroskopisch wurden mit einer Apertur von 0,80 an mind. 5 Eindriicken
je Priifkraft (entspricht 10 RiBldngen) bei 400-facher VergroBerung und bei 3...15 min nach
der Entlastung gemessen. Die optische RiBlingenmessung wurde am Ultraschallmikroskop
(SAM) kontrolliert und insbesondere an den das Licht schwach reflektierenden Werkstoffen
ATC und ZTC korrigiert.

Fiir den Test der Gleichungen zur ICL-Methode (ICL...Indentation/Crack Length) wurden
zusitzlich Werte des Ringversuchs von ESIS TC 6 aus dem Jahr 1994 /42/ von vier weiteren
Werkstoffen (Al,Os, HPSN, SSiC und ZrO,) herangezogen. Die in Betracht gezogenen
Werkstoffe und Teilnehmerzahlen dieses Ringversuchs ESIS TC 6 sind in Tabelle 4.3
aufgefiihrt.

Sowohl die Untersuchungsziele nach Punkt 4.1 als auch die Modellvorgaben nach Punkt

2.3.1.2 bis 2.3.1.4 grenzten die Werkstoffauswahl ein:

— vernachléssigbare Werkstoffverdichtung in der Eindruckzone,

— vernachlédssigbare kleine Volumendehnung infolge spannungsinduzierter Gitterum-
wandlung des Werkstofts,

— (quasiisotropes Verhalten des Werkstoffs,

— vernachléssigbares R-Kurvenverhalten,

— vernachléssigbare Gefligespannungen.
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Tabelle 4.3: Berlicksichtigte Teilnehmer und EinzelmeBwerte des Ringversuchs
von ESIS TC 6 im Bereich 1,8 < c/a<4,5

AL Os- HPSN- SSiC- ZrO,- *
Ringversuch  |Ringversuch |Ringversuch |Ringversuch
F [N] N/Nges n N/Nges 1 N/Nges n N/Nges n
29,42 1/1 3 1/1 19
49,03 1/1 6 1/1 19
98,07 6/8 41 373 23 1/1 40
153,00 1/1 10
196,16 7/8 46 2/3 8
294,21 8/8 57 3/3 17 1/1 10

N/Nges  Zahl der beriicksichtigten Teilnehmer zur Gesamtzahl der Teilnehmer je
Priifkraft und Werkstoff (Extraktion bei zu kurz gemessenen Rifllingen)

n Anzahl der beriicksichtigten Eindriicke
*) wegen der Gitterumwandlung nicht fiir den Test zur Priifkraftabhidngigkeit verwendet

Bei der ISB-Methode (ISB...Indentation/Strength in Bending) wurde je Probe mittig ein
Vickerseindruck auf der spéteren Zugspannungsseite plaziert. Die Proben wurden in der oben
beschriebenen 4-Punkt-Biegevorrichtung gebrochen. Die Probenabmessungen u.a. Versuchs-
bedingungen sind in Tabelle 4.4 ausgewiesen.

Tabelle 4.4: Versuchsbedingungen der ISB- und Langriflexperimente (4-Punkt-Biegung)

ALO; ATC PSZ ZTC

F[ [N] 4,90;9,81;29,42; 14,90;9,81;29,42; 19,61; 29,42; 49,03; |29,42;98,07;
98,07; 294,2 98,07;294,2 98,07; 294,2 2942

Probemafe 5x5x45 | 3.5x4.5x45 5x5x%39 5.4 5.4 x42
bx hx[[mm]
Auflag.-abst. 20/40 20/40 15/33 20/40
[mm]
a/h der
SENB-Methode 0,2..0,3
a’h der 0.3..0.8

SEPB-Methode

a’/h  Kerbtiefe/Probenh6he
verwendet: 4-Punkt-Biegeeinrichtung mit beweglichen Auflagern nach DIN EN 843, Priifma-
schine 4505 der Fa. Instron, Belastungsdauer 5...10 s bis zum Bruch

4.2.2.3 LangriBexperimente

Um einen Vergleich mit den RiB3zdhigkeiten der Indentermethoden fiihren zu kénnen, wurde
die SEPB-Methode (SEPB...Single-Edge Precracked Beam) angewandt. In fritheren Arbeiten
/74/ konnte gezeigt werden, da3 an den Werkstoffen ATC, ZTC und PSZ nach Tab. 4.2 die
SENB-Methode (SENB...Single-Edge Notched Beam) zu einer Uberschitzung des Bruch-
zahigkeitswertes fiihrt, da die Forderung nach einem kritischen Kerbradius von maximal dem
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Fiinffachen des Korndurchmessers nicht erfiillt werden kann. AuBler bei Al,Os erzeugten die
stumpfen Sdgekerben der SENB-Methode bei Kerbradien von 30...40 um gegeniiber den
Langrilexperimenten erhohte Mefwerte der Spannungsintensitét (z.B. bei ATC 19 %, bei
PSZ 60% und bei ZTC 19%).

Die Anrisse wurden mit einer Briickenvorrichtung in die Biegeproben eingebracht. Die
Briicke wurde mit Sensorik zur Schallemissionsanalyse instrumentiert, um den Anrif} zu
detektieren /32/. Bei Al,O3, PSZ und ZTC wurde die Rifllinge auf der Bruchfliche gemessen
(nach JIS R 1607 /75/). Da bei ATC keine Anrif3fliche erkannt werden konnte, erfolgte die
Messung an den Seitenflichen mit Unterstiitzung von fluoreszierendem Penetriemittel. Es
wurden je Werkstoff 7 Proben angefertigt. Weitere Versuchsbedingungen sind in Tab. 4.4
dargestellt. Die Berechnung erfolgte nach Srawley /76/.

4.2.3 Untersuchungen geschliffener Oberflachen

4.2.3.1 Variation der Schleifparameter

Jeweils 20 prismatische Probestidbe aus den Werkstoffen SSiC, SiSiC und SSN (Tabelle 4.2)
wurden mit systematisch variierten Schleifkérpern und Schnittwerten nach Anlage 1
geschliffen. In Anlage 1 sind ebenfalls die Rauheitsangaben, die akustischen Impedanzen und
die mittlere Festigkeit eingetragen. Auf diese Angaben wird weiter unten noch Bezug
genommen.

4.2.3.2 Eigenspannungsmessungen

Die Eigenspannungsmessungen erfolgten auf dem Rontgendiffraktometer D5000 der
Fa. Siemens mit aufgesetzter Euler - Wiege.

Bei dieser Methode werden abgebeugte Intensitit und zugehoriger Beugungswinkel gleich-
zeitig registriert und konnen unmittelbar nach der Aufnahme ausgewertet werden. Bei dem
hier zur Anwendung kommenden Fokussierungsprinzip nach Bragg - Brentano befinden sich
die Blenden der Rontgenr6hre und des Zidhlrohres am Durchmesser eines gedachten Kreises
(Fokussierungskreis), wiahrend sich die MeBstelle der Probe mit dem Brennfleck in seinem
Mittelpunkt befinden (Bild 4.5).

A

Probenlangsachse

Bild 4.5: Schematische Darstellung der angewandten Rontgendiffraktometrie
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a) Werkstoff SSiC (Probe SSiC 17 axial) b) Werkstoff SSN (Probe SSN 14 axial)
Bild 4.6: Rontgeninterferenzen

Gemessen wurde an der (114)-Netzebene beim Siliziumcarbid (a-SiC) und der (212)-
Netzebene beim Siliziumnitrid mittels Chrom-Ky, - Strahlung nach dem sin® y - Verfahren,
wobei unter jeweils 9 verschiedenen y - Winkeln eingestrahlt wurde. Die Auswertung der
Interferenzlinien erfolgte nach der Schwerpunktmethode. Beispiele fiir Interferenzen zeigt

Bild 4.6. Die Eindringtiefe der Strahlung (bis Intensititsabschwichung auf e™') betrigt bei
SSiC 10,4 um, bei SiSiC 11,0 pum und bei SSN 11,5 pm.

In Abhéngigkeit vom Azimutwinkel wurden die Spannungen g, (¢ = 0°) und o, (¢ = 90°) je
Charge unter Verwendung des makroskopischen E-Moduls (E4,) ermittelt. Die Berechnung
erfolgte mit der Software des Rontgendiffraktometers D5000. Die Eigenspannungswerte bei
verschiedenen Schleifzustinden werden in Abschnitt 5.1.2.4 diskutiert.

4.2.3.3 Festigkeitspriifung

Die Festigkeitspriifung wurde an den o.g. Grundzustéinden und an 19 Proben je Werkstoff zur
Untersuchung der wirtschaftlich geschliffenen Oberfldchen durchgefiihrt (eine Probe wurde
fiir ZfP-Untersuchungen zuriickbehalten). Die Probenabmessungen und Versuchsbedingungen
entsprechen denen der Grundzustinde in Tabelle 4.1. Die Weibullparameter wurden nach der
Maximum-Likelihood-Methode entsprechend DIN EN 843 Teil 3 berechnet.

4.2.3.4 Ermittlung der Rayleighwellengeschwindigkeit

V(z) - Messungen mit dem Akustomikroskop am Probenquerschnitt

Die akustomikroskopischen Untersuchungen wurden mit dem Gerdt SAM 2000, einem

konfokalen Reflexions-Akustomikroskop (Fa. Krdmer Scientific Instruments, Herborn)
durchgefiihrt (Bild 4.7).

Am polierten Probenquerschnitt wurden Rayleighwellengeschwindigkeiten aus V(z)-Kurven

bestimmt. Ein Fokusfleck (MeBpunkt) in Bild 4.8 entspricht jeweils einer Messung (V(z)-
Kurve). Begonnen wurde in einem Abstand von 5 pum von der Kante. Die Schrittweite der
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MeBpunkte wurde der ortsabhingigen Anderung der Schallgeschwindigkeit angepaBt, d.h. mit
grofler werdender Nédhe zur Kante der Schleifoberflache wurde sie kiirzer gewahlt.

Beispiele fiir V(z)-Kurven befinden sich in den Bildern 4.9. Bei den groBen elastischen
Konstanten der vorliegenden Keramikwerkstoffe ist mit dem Linsentyp SAM 2000/V(z)1GHz
bei Ausschopfung der technischen Defokussierungsgrenze von 60 p lediglich das erste
Interferenzmaximum erreichbar, so da3 die Formel nach Hirsekorn und Pangraz (Gl.(3.25)),
welche die Auswertung des Spiegelmaximums gestattet, zur vg-Berechnung herangezogen
wurde. Bei allen Werkstoffen wird in den Bildern der wachsende Abstand des ersten
Interferenzmaximums zum Spiegelmaximum, welcher ein Mall fiir die Rayleigh-
wellengeschwindigkeit ist, mit wachsender Entfernung zur Kante sichtbar.

Zeitgeber
Y

Synchronisation

\

HF-Pulser Signalverarbeitung

Rechner
4
US-Wandler
Vorlaufstrecke ] Xy-
Linse a - Scanner
Koppelmittel N &Lv
| \ A | z
Probe } y
z-\orschub [= X

Bild 4.7: Schematische Darstellung eines konfokalen Reflexions-Akustomikroskops nach /58,
S.24/, vereinfacht

b/2

Schleifoberfliche
| Fokusfleck

<« D [ Y

i

y

Neﬁrichtung ——

\
Bild 4.8: Schematische Darstellung der MeBstellenanordnung zu den V(z)-Kurven am

Querschnitt
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Anwendung eines Ultraschallscanners in Tauchtechnik

Die Rayleighwellengeschwindigkeit wurde durch Laufzeitmessungen von Oberflichen-
wellenechos an einer rechtwinkligen Kante (Probenstirnseite) in Tauchtechnik ermittelt
(Tabelle 4.5). Da es schwierig ist, den Abstand des Fokus vor der Kante genau zu messen,
wurde der Priitkopf mit dem Scanner an zwei verschiedenen Stellen, welche die Wegdifferenz
As aufwiesen, vor der Kante positioniert. Die Laufzeitdifferenz der Kantenechos
(Atg = tg; - tg;) wurde mit einem Digitaloszilloskop bei einer Auflosung von 1 ns gemessen.
Es wurde wiederum die Anlage HFUS 2000 (Ing.-Biiro Dr. Hillger) mit dem Priifkopf IAP-
F50.2.0.3 (Fa. Krautkrdmer) bei 35 MHz Tiefpal} benutzt.

Zur Untersuchung der Dispersion von Rayleighwellen ist dieses Verfahren nicht geeignet, da
die Bandbreiten flir Sender und Empfanger von ca. 200% mit herkémmlichen Wandlern nicht
erreicht werden konnen und die MeBunsicherheit der Messung von 0,5 % noch zu hoch ist.
Der Vorteil des Verfahrens liegt aber darin, daBl an kleinen Oberflichen mit ca. 5 mm
Kantenlénge bereits Rayleighwellengeschwindigkeiten gemessen werden konnen.

An den Proben mit dem feinsten Schleifzustand wurde das Verfahren zur Charakterisierung
des Grundwerkstoffs und zur Uberpriifung der Priifkopfjustierung (Einhaltung des
Rayleighwinkels 6) flir die Defektoskopie benutzt.

Tabelle 4.5: Rayleighwellengeschwindigkeiten mit Tauchtechnik

Werkst./Charge | Atg; 23 [ns] Asi3 [mm] vp =2As/ Aty [km/s]| Oz [°] *
SSiC 7 428; 427, 365 1,45;1,45;1,25 6,81 £0,03 12,4
SiSiC 9 488; 507, 308 1,55;1,65; 1,0 6,45+ 0,05 13,1
SSN 8 253; 413; 428 0,7; 1,15, 1,45 5,56 £0,03 15,1

* Wasser bei 20°C

Laserakustische Dispersionsmessungen

Zur breitbandigen Signalerzeugung wurde ein Nj-Laser verwendet. Die kurzen Impulsbreiten
von 0,5 ns mit einer Energie von 0,4 mJ gestatteten eine breitbandige Signalerzeugung. Der
Laserimpuls wird vom opaken Material absorbiert, welches lokal erwérmt wird und einen
Schallimpuls entstehen 148t (photoakustischer Effekt). Da das erwdrmte Volumen sehr klein
ist, werden kurze Aufheiz- und Abkiihlzeiten erreicht, die harmonische Schwingungsanteile
bis tiber 100 MHz entstehen lassen.

Die MeBapparatur zeigt Bild 4.10. Die Zylinderlinse mit ca. 30 um Brennlinienbreite und der
scharfe Empfingerkeil, der eine PVDF-Wandlerfolie auf die Probe prefit, ermoglichen bei
einigen Millimetern bereits eine hohe Ortsauflosung. Fiir vz wird ein relativer Fehler von
5-10* fiir den oberen Frequenzbandbereich und fiir den unteren ein Fehler von 2,5-107
angegeben /61/.

Die Dispersion wurde aus Signalen bestimmt, die mit zwei verschiedenen Abstdnden
Brennlinie-Empfangerkeil gewonnen wurden. Die frequenzabhingige Phasendifferenz wurde
aus der Fouriertransformierten der Kreuzkorrelationsfunktion nach den GIl. (3.9) und die
Phasengeschwindigkeit nach Gl. (3.11) mit der Software der Apparatur ermittelt.

57



N- -Impulslaser |Haa®

Oberflachenwellenimpuls

= — - S

==\ e
: Digitalsoszilloskop

Bild 4.10: Laserakustische MeBapparatur fiir Oberflachenwellen (IWS Dresden, FhG)

4.2.3.5 Bildgebende Ultraschallpriifung

C-Bildanalyse

Die C-Bilder wurden mit der Anlage HFUS 2000 (Ing.-Biiro Dr. Hillger), die in Tauchtechnik
arbeitet, sowie dem fokussierenden Priifkopf IAP-F50.2.0.3 (Fa. Krautkrdamer) mit einer
Tiefpalfilterung bei 35 MHz generiert. Zur Erzeugung von Oberflaichenwellen wurden die
Proben unter dem jeweiligen Rayleighwinkel 6z angeschallt, der fiir jeden Werkstoff nach
Gl. (3.19) ermittelt wurde. Die schematische Ansicht des Versuchsaufbaus zeigt Bild 4.11.
Die Optimierung der Geréteeinstellungen und die Zuordnung der Fehlergroflen zu den C-
Bildanzeigen erfolgte an Modelldefekten einer polierten SSiC-Oberfldache (Anlage 2.1).

Die Priifung der Biegestibe erfolgte in dem Oberflichenbereich, der sich im folgenden
Biegebruchversuch im Bereich der mittleren Auflager befand und der maximalen
Biegespannung unterlag.

Der Scanner wurde fiir den Nachweis von Schleifrissen an Vickerseindriicken
(Modelldefekte) kalibriert, die mittels Akustomikroskop bei 200 MHz vermessen wurden. Die
HV5-Eindriicke (SAM-Bilder in Anlage 2.4) dienten weiterhin einer reproduzierbaren
Priifkopfjustierung, die entsprechend dem Rayleighwinkel fiir jeden Werkstoff separat
vorgenommen wurde. Die Justierung der Proben erfolgte mit einem Justierdraht (an der
oberen Bildkante teilweise erkennbar). In Vorversuchen wurden die Proben sowohl lédngs als
auch quer zur Schleifrichtung angeschallt (Anlage 2.5). Nahe der Probenstirnseite wurde
jeweils ein Harteeindruck HVS eingebracht, der bei Langsanschallung im C-Bild erkennbar
ist. Da es sich zeigte, da3 bei der Anschallung quer zur Schleifrichtung die Defekte durch die
Schleiffurchen iiberdeckt werden, wurden bei den folgenden Versuchen die Proben nur noch
langs zur Schleifrichtung angeschallt.

Die Eindringtiefen der Rayleighwellen nach G1.(3.6) bei 35 MHz sind ca. 200 pm (SSiC), ca.
190 um (SiSiC) und ca. 160 pum (SSN) und liegen damit in der GrdéBenordnung der
festigkeitsrelevanten Oberflachenfehler.
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Bild 4.11: Schematische Ansicht der US-Scanvorrichtung fiir Oberflachenwellen

Akustomikroskopie

Die Risse an den polierten Querschnitten der mit verschiedenen Parametern geschliffenen
Biegestibe wurden bei f = 1 GHz mit dem Objektiv SAM 2000/1GHzV(z) untersucht. Mit
ro =80 pmund 6,,, = 45,4° ergibt sich nach Gl.(3.24) ein Arbeitsabstand bei z =0 von gr =
68,7 um. Dieser Arbeitsabstand 148t gerade noch die Untersuchung feingeschliffener Flachen
Zu.

Zur Bestimmung der akustischen Impedanzen auf den geschliffenen Oberflichen wurden die
Bilder in den Anlagen 5.1 bis 5.3 im Fokus (z = 0) aufgenommen, da bei Defokussierung die
Rayleighwelleninterferenzen an Hindernissen zur Kontrastumkehr fiihren konnen und der
mittlere Grauwert, ermittelt als integrale GroBe je Einheitsfliche (hier: 0,25 mm?), seine
Aussagekraft verlore. Es wurde die Linse SAM 2000/200 MHz verwendet, die nach Gl1.(3.24)
bei z=0 einen freien Arbeitsabstand von gr = 187,0 um (v = 285 pm und 6,,, = 60°)

besitzt, welcher bei den vorhandenen Oberflichenrauheiten noch praktikabel ist.
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Zur werkstoffspezifischen quantitativen Bewertung der Schleifoberflichen wurde eine
relative (scheinbare) akustische Impedanz definiert:

ZL'/ZLO .

(Z,’... scheinbare akustischen Impedanz des Schleifzustandes, Z;o = Z; (6 = 0) akustische
Impedanz am polierten Querschnitt, berechnet nach Gl. (3.30))

Da bei Werkstoffen mit hoher Schallgeschwindigkeit wegen des niedrigen Rayleighwinkels
(Tab. 4.5) ein grofBer Teil der von der akustischen Linse ausgesandten Schallwellen
totalreflektiert wird, wird das akustische Bild stark von Oberflachentopographien beeinfluf3t.
Dieser Effekt, der eigentlich bei Impedanzmessungen stort, wurde nun zur Charakterisierung
der Schleifoberflichen genutzt. Das Gerdt wurde fiir eine Impedanzmessung an polierten
Aluminium- und SSiC - Proben unter Nutzung der Geritesoftware des SAM 2000 kalibriert,
die zwar nur eine lineare Korrelation zwischen dem Grauwert (Videosignal) und dem
Reflexionskoeffizienten zuldBt (vgl. Bild 3.6), fiir eine reproduzierbare Messung an ver-
schiedenen Schleifzustinden aber prinzipiell ausreicht. Die Werte Z;° wurden mit der
Gerétesoftware aus den mittleren Grauwerten der akustischen Bilder der Schleifzustinde nach
Anlage 5.1 bis 5.3 ermittelt und mit dem Wert Z;, der den polierten Zustand des jeweiligen
Werkstoffs kennzeichnet, normiert.

Da die Reproduzierbarkeit durch die iiblicherweise neue Benetzung und Fokussierung der
Linse je Oberfliche verschlechtert wird, wurden die Proben je Werkstoff parallel zu einer
Planfldche angeordnet, indem sie mit Knetmasse fixiert und durch eine Lehre ausgerichtet
wurden.

4.3 Untersuchungen an Griinkeramik

4.3.1 Zusammensetzung und mechanische Eigenschaften

Herstellerangaben und selbst ermittelte Werkstoffeigenschaften sind in den Tabellen 4.6 und
4.7 /77/ aufgefiihrt. Weitere Verfahren und ihr Vergleich sind u.a. in /78/ zu finden.

Festigkeitsermittlung

Die Ermittlung der Festigkeit o054 erfolgte im 4-Punkt-Biegeversuch in Anlehnung an DIN
EN 843 (Vorrichtung mit beweglichen Auflagern, Auflagerabstinde 20 mm und 40 mm,
Belastung in 5...10 s bis zum Bruch, Weibullparameter nach der Maximum-Likelihood-
Methode).

Bruchzdhigkeitsermittlung

Der Bruchversuch erfolgte nach der NB-Methode in 4-Punkt-Auflage (innerer Auflager-
abstand 20 mm, &ullerer Auflagerabstand 40 mm) mit der oben beschriebenen
Biegevorrichtung. Die Querhauptsgeschwindigkeit betrug 1 mm/min. Die Biegestibe hatten
eine Hohe von 7 mm und eine Breite von 5 mm (Nennabmalle). Mit einer Diamantkreissége
wurden Kerben mit einer Tiefe von ca. 1,5 mm und einem Kerbradius zwischen 30...40 um
eingebracht. Die Berechnung konnte nach den GesetzmiBigkeiten der linear-elastischen
Bruchmechanik (LEBM) erfolgen /76/, da bei den verwendeten Werkstoffen im Kraft-
Durchbiegungsdiagramm der nichtlineare Anteil vernachldssigt werden konnte und
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umfangreiche plastische Verformungen an der RiBspitze nicht feststellbar waren, die eine
Verallgemeinerung auf die Konzepte der FlieBbruchmechanik erfordern wiirden /79/.

Harteermittlung

Die Harte HV wurde mit einer Priifkraft von 49,0 N oder 29,4 N (in Abhéngigkeit der
Festigkeit) und einer Haltezeit von 10 s bestimmt. Mit seitlicher Beleuchtung auBlerhalb des
Objektivs wurde eine ausreichende Abbildung der Eindruckdiagonalen durch Schattenbildung
erreicht. Gegebenenfalls wurde die Lichtquelle umgesetzt. Es wurde Kaltlicht verwendet, um
eine Erwdrmung des Binders im Griinkdrper zu vermeiden.
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Tabelle 4.6: Griinkeramik: Zusammensetzung und morphologische Eigenschaften (vom Hersteller freigegebene Chargen)

Rohstoffe

'Werkstoffeigenschaft Einheit |[SKN9 |SKN 10 |SKN 11 [SN4 SN 5 SN 6 SN 7 SN 8 SN 9 SN 10
Binderdichte gemd | 0380 | 0462 | 0537 | 0264 | 0334 (0354 0346 [0267 [0623 |0,804
mittlere Dicke der Binderschicht ” nm 29,4 24,2 20,8 26,1 17,1 443 13,7 25,6 50,4 58,5
Gewichtsteile  SiC g 100 100 100
Gewichtsteile ~ Si;N4 g 87,2 87,2 87,2 87,2 87,2 87,2 87,2
Gewichtsteile ~ A1203 g 2.8 2.8 2.8 2.8 2.8 2.8 2,8
Gewichtsteile Y203 g 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0
Gewichtsteile ~ Binder g 16,75 16,75 16,75 8 8 8 8 8 8 8
Herstellerbezeichnung des UBE HCST | HCST | HCST | TOYO | HCST | HCST

UF 15 UF 15 UF 15 E10 M1l Tl LC 12 SODA T1 T1
Rohstoffpulvers

TS 10

spezifische Oberfliche der keram.| m?%/g 15 15 15 11,6 14,0 5,1 16,9 11,7 5,1 5,1

SiC: SSiC-Griinkeramik, SN: SSN-Griinkeramik

D ermittelt nach Gleichung 5.9
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Tabelle 4.7: Griinkeramik: Mechanische Eigenschaften (Biegestibe 5 x 7 x 60 [mm])

Werkstoffeigenschaft Einheit SKN1| SNO SN 1 SN 2 SN3 | SN3A | SN4 SN 5 SN 6 SN 7 SN 8 SN9 | SN10
Dichte g/em? 1,83 1,78 1,78 1,82 1,85 1,86 1,78 1,99 2,04 2,02 1,79 2,07 2,06
40,010 | +0,002 | 0,013 | £0,003 | +0,005 | +£0,006 | +0,002 | £0,007 [+0,004 |+0,005 |+0,010 |+£0,012 |+0,004
Bindemittelgehalt % 17 8 8 12 17 17 8 8 8 8 8 16 24
spezfische Oberflache der keram. m2/g 15 11,6 11,6 11,6 11,6 11,6 11,6 14,0 5,1 16,9 11,7 5,1 5,1
Rohstoffe
Vickershirte HVS D, HV3 MPa [165+15D(84 +8D (83 +£8 (109 +8D|240+12D| 77+8 | 78«1 9344 | 5042 | 11242 | 7542 [185+14 |155 49
Biegebruch- Mittelw MPa | 12,8 43 1,5 5,5 223 5,3 2,5 3,2 1,9 43 23 6,9 8,9
festigkeit charakt. Wert MPa 13,3 4.4 1,6 5,7 23,0 5,4 2,6 33 1,9 4.5 2,4 7,2 9.3
(4-Punkt) Weib.-modul 12,3 17,1 6,0 14,3 16,0 14,9 20,2 15,2 11,4 11,0 22,9 14,4 11,6
Bruchzihigkeit MNm32| 0,31 0,13 0,046 | 0,20 0,54 0,19 0,058 | 0,095 | 0,076 | 0,069 | 0,048 | 0,190 | 0,238
40,01 | +0,01 | 40,006 |+0,01 |+0,04 |+0,01 [+0,008 | 40,005 |+0,005 |+0,009 | £0,011 |+0,009 | 0,014
Kegelhohe Ritztest 9,81 N mm 0,69 1,00 1,48 0,80 0,38 0,90 1,24 1,05 1,12 1,07 1,38 0,86 0,73
+£0,03 | +0,05 |=0,11 |£0,05 |=+0,04 |=£0,08 |=£0,06 |=0,09 |[+0,05 [=+0,06 |[=+0,08 |=£005 |=0,02
Kegelhohe Ritztest 19,61 N mm 0,97 1,52 - 1,11 0,61 - - 1,44 1,68 1,43 - 1,35 1,01
£0,05 | +0,06 +0,04 | +0,05 +0,13 | +0,14 | 40,16 +0,05 | £0,06
Elastizititsmodul (Eigenfrequ.) GPa | 11,05 5,38 5,15 7,15 11,58 6,14 7,22 9,69 6,51 10,37 6,79 | 12,36 | 13,56
£0,23 [ +0,03 |+0,59 |+0,05 |+0,19 |+£0,09 [+0,21 |40,20 |=+0,14 |+0,07 |=+0,04 |+0,40 |=0,19
Dampfungsgrad 0,024 | 0,040 | 0,035 | 0,042 | 0,034 | 0,061 | 0,041 [ 0,040 | 0,050 | 0,041 | 0,045 | 0,031 | 0,031
40,002 | +£0,003 | £0,003 | £0,003 | +0,003 | +£0,006 | +0,004 | £0,004 | +0,004 | +0,004 | +£0,003 | +0,003 | +0,002




E-Modulbestimmung aus der Eigenfrequenzmessung

Die Biegestibe wurden mittig weich gelagert und durch Anschlagen auf eine Stirnfliche mit
einer kleinen Stahlkugel & 1,6 mm in bevorzugt longitudinale Grundeigenschwingungen
versetzt. Die Schwingungen wurden mit einem Mikrofon aufgenommen und in einem
Digitalspeicheroszillographen  gespeichert. Die  Eigenfrequenz ~wurde aus dem
Leistungspektrum der FFT bestimmt (Mittelwert aus den 3dB-Grenzfrequenzen). Die
Reproduzierbarkeit der Eigenfrequenzmessung verschlechtert sich mit groBerer Dampfung
des Werkstoffs. Bei SSiC war die Streuung der Frequenzmessung an Probestidben aber noch
<+1%, was einer MeBunsicherheit des E-Moduls von < 2% entspricht.

Als Berechnungsgleichung diente /71/:

p , 1 (b* +h?)
Edyn :4El2f02 mit: KZI—ER2V21—2 (43)
(p...Dichte, /...Stablénge, 4...Stabhohe, v...Poissonkonstante)
* lc OHRitz
1.4 200
1.2 1
1 160
10 1
— 08 | 1120 —
g A
: =
. 06
= 180 .=
T
04 1
: 1 40
02 | SSiC: Werkstoff SKN 1
0.0 : L . . 0
0 10 20 30 40 50

Fy [N]

Bild 4.12: Abhéngigkeit der Kegelhdhe /. und der Ritzhérte Hg;. von der Normalkraft Fy

4.3.2 Ritzversuche

Die Versuche wurden mit einem Ritzhdrtepriifer (Werkstattbau FH Zwickau) durchgefiihrt,
welcher mit sehr flacher Federkennlinie die Normalkraft Fy konstant hielt. Alle Versuche
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wurden auch mit konstanter Ritzgeschwindigkeit (20 mm/min) gefahren. Es wurden 5
Messungen je Priifkraft und Werkstoff durchgefiihrt.

Die Kegelhohen /. und die Ritzbreiten d bei verschiedenen Normalkriften Fy am Beispiel

des SSiC-Werkstoffs SKN 1 (Charge 250/95 der Fa. TeCe Selb) zeigt Bild 4.12. Danach
wurde Fy =9,81...19,6 N aus dem linearen Bereich fiir die weiteren Versuche gewéhlt.

4.3.3 Bestimmung des Eindringmoduls aus der Kontaktimpedanz

Nach GI1.(2.11) kann bei konstanter Kontaktflache der effektive Eindringmodul des Materials
E, =E, /1 —v?) bestimmt werden, da die Frequenzinderung des Schwingstabes dann nur

noch eine Funktion von E}, ist. Deshalb wurde der Indenter in Form eines flachen Zylinders
nach Bild 4.13 (zunédchst noch mit gehdrtetem Stahl) ausgefiihrt.

Das komplette Geridt (Sonderanfertigung der Fa. BAQ, Braunschweig) bestehend aus Sonde,
xyz-Kreuztisch, Steuerung und Auswerteeinheit gestattet iiber einen PC die Programmierung
von Priifabldufen. So konnen Belastungsgeschwindigkeit, Haltezeit und die Anordnung der
MeBpunkte in Form von Linien oder Feldern vorgegeben werden und der Mefverlauf online
ausgegeben werden.

Die Geriatekonstanten:
Co= 1,20*103*N*s/m; E;*=226,5 GPa; f) = 66533 Hz

wurden mit G1.(2.11) in den Formeleditor der Gerétesoftware integriert, so da3 der Eindring-
modul online (z.B. graphisch) ausgegeben werden konnte.

Die flache Indenterform grenzt den zweckméBigen Priifkraftbereich je Werkstoff stirker ein,
als es bei Standardindentern der Fall ist. Vollkontakt sollte bei mdglichst geringer plastischer
Verformung der Probenoberfldche erreicht werden.

Die erreichten MeBunsicherheiten waren bei Aluminium (F; = 100 N) 0,7 % und bei
Plexiglas (F;= 50 N) £ 1 %. Der Kontaktmodul war gegeniiber dem E-Modul aus der US-
Laufzeitmessung bei Aluminium 12 % niedriger und bei Plexiglas 15 % hoher.

Bild 4.13 Ansicht des flachen Indenters

2050
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5. Ergebnisse und Diskussion

5.1 Keramik im Hartzustand
5.1.1 Indentermethoden

5.1.1.1 Ergebnisse der Bestimmung von Hérte und Kontaktmodul

Die Ergebnisse der Hirte- und Kontaktmodulmessungen sind in Tab. 5.1 bzw. in Bild 5.1
dargestellt. Aus ihnen lassen sich folgende SchluB3folgerungen ableiten:

konventionelle Hirtemessung

In den HV-Harteverlaufskurven nach Bild 5.1 a deutet sich ein stirkerer Knick im Priif-
kraftbereich 9,81...29,42 N bei den sproderen Werkstoffen Al,O3;, ATC und ZTC gegeniiber
dem ziheren Werkstoff PSZ an, was in Ubereinstimmung mit dem Modell von Quinn /3/
steht. Der Hérteabfall von 9,81 N auf 29,42 N liegt zwischen 6% beim zdhesten Werkstoff
PSZ und 13% beim sprodesten Werkstoff ATC. Der Umwandlungspunkt, ab welchem
Mittenrisse entstehen, liegt bei den sproderen Werkstoffen Al,O;, ATC und ZTC unterhalb
einer Priifkraft von ca. 30 N und fiir PSZ bei ca. 50 N. Auch bei dichterer Priifkraftwahl
wiirde der Umwandlungspunkt nur unsicher bestimmt werden kénnen (insbesondere bei PSZ),
so dall nach Gl.(2.3) aus d, allein Sprodheitswerte B nur sehr ungenau errechenbar wéren.
Nach dem Modell von Quinn konnte B aber aus H,, K;. und E berechnet werden.

Tabelle 5.1: Ergebnisse der Harte- und Kontaktmodulmessung
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ALO; ATC PSZ ZTC
HV [GPa] bei F; ¢
= 981N 18,9+0,9 | 23,1+1,8 | 12,1£0.4 | 14,9+0,9
=29,42N 17,120,4 | 20,2+0,5 | 11,4404 | 13,4+0,5
=49,03N 16,6+0,3 | 19,8+0,7 | 11,3£0,3 | 13,6+0,3
=98,07N 16,440,3 | 19,1+0,7 | 11,6+0,3 | 13,2+0,3
HU[GPa] bei F;
= 9,8IN 14,2403 | 16,4+0,5 | 11,240,3 | 11,7+0,2
=29,42N 12,9403 | 15,9£0.8 | 10,6£0.2 | 11,7+0,5
=49,03N 11,940,3 | 15,1«1,1 | 10,6+0.2 | 10,8+0,3
=98,07N 10,6+0,5 | 14,9£0,6 | 10,6£0,4 | 10,8+0,4
HUCI [GPa] @
beica. F;=8 Nund |18,3+0,6 | 22,8+0,3 | 12,3£0,2 | 14,740,2 | '5 Eindriicke
Edyna A%
)
bEl{CIf{ \[I?P\f‘] 404+11 | 398+8 21044 25245 | 210 Bindriicke
el s
Eg4,, [GPa] (z vgl) | 408 £5 393 £2 212 +£2 249 +3
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b) Universalharte HU
Bild 5.1: Hérte als Funktion der Prufkraft

Universalhdrtemessung

Der Hirteabfall bis zur Priifkraft 29,42 N ist bei HU etwas niedriger als bei der
konventionellen Hartemessung. Er betrdgt bei Al,O; ca. 10% und ist bei den iibrigen 3
untersuchten Werkstoffen <5%. Die HU-Werte liegen bei 29,42 N um 8% (PSZ) bis
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33% (Al,O3) niedriger als die HV-Werte. Gegeniiber dem HV-Verlauf ist im HU-Verlauf nach
Bild 5.1 b eher ein stetiger Abfall der Hérte mit groBeren Kriften vorhanden. Dieses
Verhalten kann damit erkldrt werden, da3 der weitaus groBte Teil der Rilentwicklung erst bei
Entlastung entsteht und deshalb ein Umwandlungspunkt nicht ausgepriagt wird.

Mikrohdirtemessung

Die Versuche mit dem Gerédt Fischerscope H100 (Fa. Fischer) brachten nur an PSZ
reproduzierbare Hértewerte (bei F; =0,01 N: 18,9 £0,6 GPa und bei F; =0,1 N: 15,8 *
0,3 GPa). Die Streuungen bei den Dispersionskeramiken sind hierbei durch die
unterschiedlich harten Phasenanteile zu erklaren.

UCI-Verfahren

Die gute Ubereinstimmung der Hirte nach dem UCI-Verfahren Hyc; mit der konventionellen
Hirte HV1 einerseits sowie dem E-Modul nach dem UCI-Verfahren Eyc; und dem E-Modul
aus der Eigenfrequenzmessung Eg, andererseits (Tab. 5.1) bestdtigen die Giiltigkeit von
GL.(2.16).

5.1.1.2 RiRBausbreitung am Vickerseindruck

Der zeitliche Verlauf der Indenterlast und die registrierte RiBBlinge sind am Beispiel einer
Messung in Bild 5.2 dargestellt. Bild 5.3 enthdlt Aufnahmen von Vickerseindriicken, deren
Radialrisse Leiterziige von MeBgittern durchtrennen.

Die Widerstandsdnderung wihrend der Belastungsphase in Bild 5.2 wurde durch den
Eindruck selbst erzeugt, der nur die erste Leiterbahn durchtrennte. Die folgenden drei
Leiterbahnen durchtrennte der RadialriB3, der sich wéhrend der Entlastungsphase bildete. Die
Kratzspur wird von den Leiterbahnen iiberbriickt.

Der registrierte RadialriB entwickelte sich auch bei allen iibrigen Tests in der
Entlastungsphase. Damit wird die Hypothese von Lawn, Evans und Marshall auch fiir
verschiedene polykristalline Keramiken bestdtigt, die diesen Vorgang bisher nur an Glas
nachweisen konnten /23/. Auch die in jlingster Zeit von Marx /22/ gemachten Voraussagen
aus der FEM-Analyse werden bestétigt.

"""" Kraft [N] registr. Trennweg [um]
1009 o P -
90 A : \
: 60 g
sod
70 - |: | 50 E
' g
Z 60{ ! o E
£ 50 1 LT
$ 40 - 30 £
=
30 - -
20 - 2
Q
L 1 bt
10 - | 0
0+ : i . _ 0
0 5 10 15 20 25 30

Zeit [s]
Bild 5.2: Kraft- und Trennwegverlauf am Beispiel von PSZ (Test 7)
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Leiterzug vor der In-
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Leiterzug wihrend
der Indentation
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Bild 5.3: Vickerseindruck HV 10 am Leitergitter in PSZ und SSiC

¢) SSiC, Detailansicht bis zur letzten durchtrennten Leiterbahn,
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c) PSZ (Test 7)

Bild 5.4: Rillentwicklung in der Entlastungsphase
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Bild 5.5: Verzogerte Riflentwicklung nach Entlastung an PSZ (Test 15)

In der Regel wurde die RadialriBentwicklung vom Entlastungsvorgang gesteuert, d.h. sie war
zeitlich auf die Entlastungsphase beschrinkt (Bild 5.4 a bis d) und der Riflverlauf war stabil.

Unterkritisches Rilwachstum nach der Entlastungsphase wurde nur in 2 von 10 Féllen
registriert und war nach wenigen Sekunden abgeschlossen. Ursache fiir dieses Verhalten
koénnen Riflbarrieren, wie z.B. Poren darstellen.

Eine solche Pore, welche nach Bild 5.5 bei PSZ die Riflentwicklung an der Oberfliche ca.
1,5 s blockiert haben konnte, wurde tatsdchlich im Ri3pfad des Hérteeindrucks im akustischen

Bild 5.6 a gefunden. In der lichtmikroskopischen Aufnahme ist diese Pore nicht zu sehen
(Bild 5.6 b).

5.1.1.3 Einflu83 der neuen Modellannahmen auf die Ril3zéhigkeitswerte

Untersuchung der Priifkraftabhdngigkeit bei der Eigenspannungsintensitdt

In Punkt 2.3.1.3 wurde festgestellt, daB3 bei Halbkreisrissen die Modell-Verfeinerungen nach
Bild 2.8b im Bereich c/a = 2...5 im Vergleich zum Lawn-Modell vernachldssigbar sind.
Deshalb wurde die Priifkraftabhidngigkeit des Lawn-Modells nach den GI1.(2.29) bis (2.31)
ohne bzw. mit Korrekturfunktion Fpypeni, nach G1.(2.43) untersucht.

Es wurden die priifkraftbezogenen Mittelwerte K {CL (F;) zum Mittelwert aller Messungen je

Werkstoff K IICL ins Verhiltnis gesetzt (Bild 5.7), um die konstanten Faktoren zu eliminieren.

Die Priifkraftabhidngigkeit verringert sich deutlich vom Lawn-Modell ohne Korrekturfunktion
in Bild 5.7a zum Lawn-Modell mit Korrekturfunktion Frapenpy 1n Bild  5.7b
(Spannweitenverringerung von 12 % auf 6 %). Die Parameter m = 0,5; ky = 0,2 und ;= 1,8
wurden durch Regression berechnet und koénnen daher im Bereich der untersuchten
Werkstoffe als materialunabhéngig gelten, bei denen die Hérte von 7,7...24 GPa, der E-Modul
von 208...427 GPa und die Poissonkonstante von 0,17...0,32 variierte.

Zum Erreichen dieser Ergebnisse wurden spezielle Priifbedingungen eingehalten, die
verallgemeinerbar sind. So sollte ein ¢/a- Verhéltnis im Bereich 1,8...4,5 vorliegen. Wird die

71



RifBlingenbestimmung mit dem Lichtmikroskop durchgefiihrt, sollte an einer polierten
Oberflache eine VergroBerung von > 400-fach bei einer Apertur von > 0,8 eingehalten
werden. Vorzuziehen ist allerdings eine Rifllingenmessung mit einem Akustomikroskop bei
einer Frequenz von = 400 MHz. Die Methode sollte nur an dichter Keramik (Porositét der
Keramik maximal 3 %) angewandt werden.

Vergleich der Absolutwerte der Eigenspannungsintensitdit mit denen der Langrifsexperimente

Bei den eigenen Experimenten wurden die ICL-Werte mit den PB-Werten (PB...Precracked
Beam) verglichen. Bei den Experimenten aus dem Ringversuch von ESIS TC 6 /42/ wurden
die ICL-Werte mit den CVN-Werten (CVN... Chevron Notch) verglichen, wenn das fiir den
CVN-Versuch erforderliche stabile RiBwachstum nachgewiesen werden konnte, sonst wurden
die PB-Werte benutzt. Dieses Vorgehen wurde gewéhlt, weil bei einer Reihe von Teil-
nehmern die PB-Werte stark differierten.

Fiir das Lawn-Modell wurde empirisch & = 0,0175 ermittelt:

E 0,5
Kt :0,0175(E) Fyc'? (5.1)

(vgl.:£=0,016 und /18/ und & =0,018 nach /80/). Die aus der Optimierungsrechnung zur
Verminderung der Priifkraftabhéngigkeit hervorgegangene Korrekturfunktion lautet:

—+0,2 0,5
C \1,8¢c . E
Fratpenp = 0,68 (;) mit:b = 0’24(E) a . (5.2)

An der untersuchten Werkstoffpalette in Bild 5.8 verringert sich bei Anwendung von Frampenip
die Abweichung von den Werten der Langriexperimente auf maximal 5 %.

Uberlagerung von Eigenspannungsintensitit und Biegespannung

Die ISB-Werte wurden zundchst nach GI.(2.47b) berechnet. Danach wurden diese Werte
durch Multiplikation mit der Funktion Fyewrqiw nach G1.(2.50) korrigiert. Zu diesem Zweck
wurde mit GL.(5.1) auf die RiBlange ¢, zuriickgerechnet. Die wéahrend des Bruchexperiments
stabil gewachsene Rifllinge wurde mit c,, =2,2c, angenommen. Der Geometriefaktor Y.

wurde aus Bild 2.12 bei f=0,7und ¢, / h (Querschnittsabmessungen nach Tab. 4.4)
ermittelt.

Als Ergebnis ist in Bild 5.9 eine deutlich geringere Priitkraftabhingigkeit von K ,IfB bei ALO;
und ATC zu verzeichnen.
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Bild 5.6: Vickerseindruck HV 10 in PSZ (Test 15)
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Bild 5.7: Streuung der ICL-Werte in Abhingigkeit vom c/a-Verhiltnis
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5.1.2 Quantitative Bewertung geschliffener Oberflachen

5.1.2.1 Festigkeitsverteilung

Die Weibulldiagramme sind in Bild 5.10 dargestellt. Die mittleren Festigkeitswerte enthilt
Anlage 1. Eine signifikante Beeinflussung der Festigkeitsverteilungen durch die Variation der
Schleifzustinde war nicht feststellbar. Eine wesentliche Ursache hierfiir sind betrichtliche
natiirliche FehlergroBen (Poren) im Bereich von 100...300 um, welche mit der C-Bild-
Analyse gefunden wurden (Abschnitt 5.1.2.3). Akustomikroskopische Detailaufhahmen sind
in Anlage 3 beispielhaft dargestellt. Die Probe SSN 18-12 zeigt einen Ausbruch, dessen
Singularitit auf das Zusammenwirken der Schleifbelastung mit einer Pore hindeutet. Diese
FehlergroBen sind weit grofer als die mikroskopischer Risse, welche durch die
Schleifbearbeitung entstanden sind (Bild 5.17).

Um dennoch eine Korrelation zwischen den Bruchspannungswerten und den anderen, die
Schleifzustinde charakterisierenden Kennwerten zu untersuchen, wurde eine maximale

Bruchspannung 0,5, berechnet, die aus dem Mittelwert der drei groBten
Bruchspannungswerte je Charge gebildet wurde.

Wie in den Diagrammen von Bild 5.11 zu sehen ist, steigt die relative akustische Impedanz
Z,'Z,,liber 0,5, an, wihrend die Eigenspannungen in Probenldngsrichtung o abfallen. In

den Diagrammen wurden die Chargen beschriftet, die am produktivsten (mit dem Vorschub
10 m/min), die mehrstufig und die mit messinggebundener Scheibe (Bz) bearbeitet wurden.

Ausplatzungen und Risse im Oberfldchenbereich verringern Z,'/Z,, und die Steigung von
Z,'Z,, Uber 0,5, ist daher nicht {iberraschend. Stérend fiir die Korrelation ist die stirkere

Abhéngigkeit der akustischen Impedanz von den angeschliffenen Poren und den Aus-
platzungen als von Defekten unter der Oberfliche oder senkrechten Rissen, die starker
festigkeitsmindernd wirken kénnen.

Die tendenziell festigkeitsmindernde Wirkung der Druckeigenspannungen kann durch die
dominierende Wirkung der natiirlichen Fehler wie Poren und Porennester erkldrt werden, die
ithre Kerbwirkung behalten, da sie sich nicht wie Oberflichenrisse unter
Druckeigenspannungen schlieen konnen. Zusétzlich ist die Druckeigenspannungszone mit
ca. 80 um bei den betrachteten 3 Werkstoffen (Abschnitt 5.1.2.2) so flach, daB die
vorhandenen natiirlichen Fehler (Anlage 3) in die darunterliegende Zugeigenspannungszone
ragen konnen, wodurch ein zusétzlicher Festigkeitsabfall auftreten kann.

Die Vorschubgeschwindigkeit beeinflufite die maximale oder mittlere Bruchspannung (6,
bzw. G54, Anlage 2) bei keinem der drei Werkstoffe signifikant. Weiterhin deuten sich in

Bild 5.11 bei SSiC und SSN der Chargen 13, 15 und 17, die mit der hdchsten
Schnittgeschwindigkeit bearbeitet wurden, eher 5, -Werte im mittleren bis oberen Bereich
des jeweiligen Werkstoffs an, wiahrend bei SiSiC keine Abhdngigkeit zu erkennen ist.
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Die Oberflachenzustinde an SSiC und SiSiC, die mit messinggebundener Schleifkdrnung
(Bz) erzeugt werden, weisen relativ hohe Festigkeiten, hohe akustische Impedanzen und
mittlere bis niedrige Eigenspannungen auf. Dagegen ist an SSN diese Werkzeugart
unvorteilhaft, da sich hier sehr hohe Eigenspannungen einstellen und daher auch niedrigere
max. Bruchspannungswerte andeuten. SEM-Untersuchungen wiesen einen mit steigendem
Zerspanungsvolumen stark zunehmenden MikroverschleiB an den Diamantkdrnern
(Facettenbildung) des an SSN im Eingriff gestandenen Werkzeugs auf, der bei SSiC und
SiSiC wesentlich schwicher ausgepragt war.

5.1.2.2 Elastische Eigenschaften

Rayleighwellengeschwindigkeit am Probenquerschnitt

Durch die Schleifbearbeitung werden Mikrorildichten erzeugt, die von der Oberfliche zum
Materialinneren hin abnehmen. Das damit im Zusammenhang stehende Verhéltnis v, /vy,
welches durch V(z)-Messungen ermittelt wurde, ist iiber der Tiefe —z in Bild 5.12 dargestellt.
Die Elastizititsmoduldnderung ist jeweils das Doppelte der Schallgeschwindigkeitsdnderung.
Bei 20 um ergibt sich an SSiC eine Elastizitditsmodulabsenkung von 7 % sowie an SSN und
SiSiC von 4 % . Nach 80 pm ist keine Beeinflussung des Grundzustandes mehr feststellbar,
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wobei die MeBunsicherheit der Schallgeschwindigkeit dieses Verfahrens nach eigenen
Messungen an den vorliegenden Werkstoffen + 0,7 % und die des E-Moduls demzufolge
+ 1,4 % betragt.

m SSiC 4 SiSiC ¢ SSN

1 B N
0,99 ;f M
0,98 i

0,97 1// i

0,96

0,95 4 // i

0,94 /

0,93
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- z[mm]
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Ve /v

Bild 5.12: Aus V(z)-Kurven ermittelte Rayleighwellengeschwindigkeiten (Schleifzustinde
SSiC 10, SiSiC 10 und SSN 10)

Rayleighwellendispersion parallel zur Schleifoberfldche

Die Dispersionsspektren von Ultraschallrayleighwellen an geschliffenen Keramikproben aus
SSN und SSiC sind in Bild 5.13 dargestellt. Es wurde parallel zur Probenldngsachse
gemessen. Durch die wihrend der Schleifbearbeitung erzeugten Mikrorisse wird eine
Abnahme des Elastizitdtsmoduls an der Oberfldche erzeugt, die sich in einer Verringerung der
Rayleighwellengeschwindigkeit vy mit steigender Frequenz bzw. abnehmender effektiver
Eindringtiefe dullert. Die Dispersionsspektren sind anndhernd linear, d.h. Av, \ Af = const. .
Die charakteristische Eindringtiefe z., berechnet nach Gl.(3.6), wurde auf der oberen
Abszissenachse aufgetragen.

Der spannungsakustische Effekt spielt hier keine Rolle, da der Transversalwellenanteil der
Rayleighwelle vertikal polarisiert ist und damit senkrecht zur Druckspannung o, verlduft, die
parallel zur Probenachse gerichtet ist. Der Longitudinalwellenanteil der Rayleighwelle
verlduft parallel zur Druckspannungsrichtung und ist deshalb ebenfalls zu vernachladssigen.

Deutlich ist bei SSiC (Bild 5.13 a) eine wesentlich stirkere Abhingigkeit des Abfalls
Avy, / Af von den Schleifbedingungen als bei SSN (Bild 5.13 b) zu erkennen. Bei beiden

Werkstoffen ist der feinste Schleifzustand (Grundzustand SSiC 7 und SSN 8) auch durch den
geringsten Abfall der Rayleighwellengeschwindigkeit in Abhédngigkeit der Frequenz
Av, / Af gekennzeichnet. Es gibt aber bei beiden Werkstoffen auch keine signifikante

Verdnderung des Abfalls Av, / Af* von Charge 10 zu Charge 14, die sich durch eine Erho-

hung der Vorschubgeschwindigkeit von 7 m/min auf 10 m/min und durch eine andere
Schleifkérnung (von D91K zu D151K) voneinander unterscheiden (Anlage 1).
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Bemerkenswert ist weiterhin auch der nur geringfiigig steilere Abfall Av, / Af von SSN 17
gegeniiber SSN 8, die beide in mehrstufigen Prozessen erzeugte Oberflichenzustéinde sind,
wobei SSN 17 mit einer wesentlich grobkdrnigeren Scheibe als SSN 8 bearbeitet wurde (siche
Anlage 1 c). Das Schruppen erfolgte bei SSN 17 mit wesentlich grofBeren Geschwindigkeiten
als bei SSN 8 (Verhiltnisse: Schnittgeschwindigkeit [m/s]: 40/27 und Vorschub [m/min]:
10/3,5). Beim Schlichten war das Verhéltnis der Schnittgeschwindigkeit [m/s] von SSN 17 zu
SSN 8 40/27 und der Vorschub bei beiden Chargen war 3,5 m/min.

Fiir den Zusammenhang zwischen dem Elastizitdtsmodul £ und der Mikrori3dichte &£ exi-
stieren einige iiberpriifte Modelle. Die Mikrorifldichte € 148t sich als mittleres Verhiltnis der
gebrochenen Kornoberfldche zur gesamten Kornoberfliche verstehen. Bei Poissonkonstanten
zwischen 0,1 < v<0,3 weisen ein aus der Geophysik stammendes Modell /81/:

com( B 22 53)
" VE T )16(10-3v)(1-+?) '

(Ey...Elastizititsmodul des mikrori3freien Materials)

und ein Modell, welches von bruchmechanischen Ansétzen ausgeht /82/:

““=\e T )n20-vG-v) G4

(Gy...Schubmodul des mikrorififreien Materials)
eine gute Ubereinstimmung fiir Mikrorisse zufilliger Orientierung auf.

Ein anndhernd linearer Zusammenhang, der werkstoffspezifisch ist, besteht zwischen der
relativen Geschwindigkeitsdnderung bezogen auf die Frequenzénderung Av, /v, / Af und

der negativen Dehnung -¢&, die rontgenographisch ermittelt wurde (Bild 5.14). Die Korrelation
bestdtigt, dal die Eigenspannungen und die Dispersion die gleiche Ursache haben, ndmlich
das Vorhandensein von Mikrorissen, da eine Umwandlung der Kristallstruktur durch das
Schleifen bei den vorliegenden Werkstoffen auszuschlieBen ist. Damit sollte die Tiefe der
Mikrorif3zone in Bild 5.12 anndhernd mit der Tiefe der Eigenspannungszone iibereinstimmen,
wobei die Eigenspannungswerte in Anlage 1 wegen der geringen Eindringtiefe der verwen-
deten Rontgenstrahlung flir eine Tiefe von ca. 10% dieser Eigenspannungszone
charakteristisch sind.

Nach Bild 5.14 werden bei SSN die gleichen Dehnungen -£ bei einer kleineren relativen
Geschwindigkeitsinderung hervorgerufen, d.h. mit einer geringeren Mikrori3dichte erzeugt

als bei SSiC, da nach G1.(5.3) oder GL.(5.4) Avg /vy /Af o< \J€, / Af ist. Offenbar passen die

RiBufer der Mikrorisse von SSN schlechter aufeinander als bei SSiC, d.h. die Spaltbreite bzw.
das mittlere RiBvolumen der Mikrorisse im SSN ist groBer als im SSiC.
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Bild 5.13: Dispersionspektren von US-Wellen an geschliffenen Keramikoberfldchen
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Es 1aBt sich zeigen, daB nur bei einer diinnen homogenen Schicht (d<<Ag(fmax)) mit
(E, v,p) =const. und einem Substrat mit bekannter Dichte der Elastizitdtsmodul der Schicht
und des Substrates sowie die mittlere Schichtdicke d aus einer MeBreihe (= 100 Werte)
»gleichzeitig® bestimmt werden konnen, z.B. mit dem Algorithmus nach Marquadt /83/
(zitiert in /61/):

DL ve(fi) —ve(E@),w(d),p(d), f)]* — min . (5.5)
k

v -
MeBwerte  Regressionsparameter

Bei den vorliegenden Schleifoberflachen jedoch existieren fiir eine Tiefenverteilungsfunktion
des FElastizititsmoduls mehrere Losungen, d.h. eine Tiefenverteilungsfunktion des
Elastizitdtsmoduls kann mit dieser inversen Methode ohne weitere Annahmen nicht berechnet
werden.

Fiir die Kurven, wie in den Bildern 5.13 a und b aber, die im gemessenen Frequenzbereich
(hier 20...120 MHz) anndhernd linear verlaufen, 148t sich eine lineare Regressionsfunktion
definieren:

Avy
VR :VRO_Ff s (56)
Avg ) .
(vro= ve(f=0), F ... Regressionskoeffizienten)

welche das Problem drastisch vereinfacht, wenn zudem noch angenommen wird, dal} vg(f) die
elastischen Konstanten in einer Tiefe charakterisiert, die der effektiven Eindringtiefe z. der
Rayleighwelle gleichzusetzen ist (Modellannahme).
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Bild 5.14: Zusammenhang zwischen der Dispersion der Rayleighwellen (Av, / Af') und der
rontgenographisch ermittelten Dehnung (Chrom-K, - Strahlung)
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Bild 5.15: relative Rayleighwellengeschwindigkeit vz /vz(0) tiber der Tiefe z. (dicke unter-
brochene Linien: MeBwerte; diinne durchgezogene Linien: Regressionskurven)

Die relative Rayleighwellengeschwindigkeit vg /vgo, aufgetragen iiber der charakteristischen
Tiefe -z, nach GL.(3.6), ist in Bild 5.15 dargestellt. vy nimmt entsprechend den Modell-
vorstellungen in z-Richtung zur Oberfldche hin exponentiell ab. Die durch Schruppschleifen
erzeugten Oberflichen weisen entsprechend den laserakustischen Messungen in einer von
Tiefe von 20 um (extrapoliert) eine FElastizititsmodulabsenkung bei SSiC von 7 %
(Avg /vgo =3,5% ) und bei SSN von 3,4 % (Avy / vge =1,7 % ) auf, welche nach 80 pm bei
SSN und nach 100 pm bei SSiC aufca. 1...1,4 % (Avy /vgo = 0,5%...0,7% ) abgeklungen ist.
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Der Vergleich mit den am Querschnitt mittels Akustomikroskop gemessenen Rayleighwellen-
geschwindigkeiten in Bild 5.12 zeigt, daB die Ubereinstimmung der Kurven gut ist. Dadurch
wird die Modellannahme bestitigt, dal die charakteristische Tiefe -z, der Rayleighwelle
anndhernd die elastischen Eigenschaften der Schleifoberfliache in dieser Tiefe wiederspiegeln
kann. Als Voraussetzung miissen die elastischen Gradienten klein genug sein, da GL.(3.6)
exakt nur flir isotrope Festkorper gilt.

5.1.2.3 Defektoskopie

Ergebnisse der C-Bildanalyse

Die C-Bilder sind in Anlage 4 dargestellt. Bei den Schleifzustinden nach DIN EN 843
(feinster Schleifzustand — im folgenden als Grundzustand bezeichnet) waren alle gefundenen
Anzeigen mit > -16 dB in den C-Bildern als Poren identifizierbar (Anlage 3). Nach der
Kalibrierung der Anlage entsprachen die Amplituden in den C-Bildern mit > -12 dB
Defekten an der Oberflache mit > 100 pum Breite und = 30 um Tiefe. Folgende Probenanteile
wiesen in den C-Bildern Amplituden mit > -12 dB auf: bei SSiC 10 von 30 Proben, bei SiSiC
6 von 30 Proben und bei SSN 3 von 30 Proben. Es wird davon ausgegangen, daf3 die
Anzeigen, die bei den produktiv geschliffenen Oberflichen gegeniiber dem Grundzustand
hinzukommen (Anlage 4), durch Ausbriiche oder Schleifrisse erzeugt werden, die in ihrer
GroBenordnung den Modellfehlern entsprechen.

Die Diskussion zu den C-Bildern erfolgt in Abschnitt 5.1.2.4

Interferenzkontrast im Akustomikroskop

In Bild 5.16 sind Yamanaka-Interferenzen an den Diagonalrissen der Vickerseindriicke zu

erkennen, die sich bei geeigneter Defokussierung verstirken. Mit Ax = 8,0 um und f = 355
MHz errechnet sich nach GI1.(3.16) vg = 5680 m/s.

An den abgebildeten Modellfehlern der Anlage 2.2 sind diese Interferenzen schwicher ausge-
pragt. Bei grofleren Rauheiten R, > 1,4 pm (Anlage 1) verschwinden die Interferenzen ganz.
Die Risse an den Hérteeindriicken sind nur noch andeutungsweise sichtbar. Verschiedene
Einstellungen des SAM (Verstirkung, Torzeit, Defokussierung) wurden hierzu untersucht.
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100%

a) Oberflache mit Vickerseindruck HV 10 (Torzeit 240 ns, Defok. 7= -3 .pm), Vergroflerung
300-fach

100%

b) RiBldngenmessung am Vickerseindruck HV 10 (Torzeit 70 ns, Defok. z = -30 um)
Bild 5.16: Aufnahmen von Vickerseindriicken mit dem Akustomikroskop (Objektiv SAM

2000/400 MHz, f = 355 MHz, originale Schleifoberfliche (R. = 0,6 um) des Ventiltellers,
Basis Si3N4, Hersteller CeramTec AG, Lauf)

)

Polierte Querschnittsflichen der Chargen SSiC 10, SiSiC 10 und SSN 10, bei denen jeweils
die obere Kante zur Schleifoberfliche weist, sind in den Bildern 5.17 dargestellt. Bei der
Praparation wurde auf ebene Flichen Wert gelegt, so daB bei SSiC Ausbriiche nicht
vermieden werden konnten. Wie in den Bildern zu sehen, konnten vereinzelt Risse gefunden
werden, die von der Schleifoberfldche ausgehend bis ca. 30 pm in das Materialinnere ragen.
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Bild 5.17: Akustische Abbildungen polierter Querschnitte (SAM 2000, 1GHz, z = -6 um) mit
Poren und Rissen in der Nahe der Schleifoberflache

Die RifBufer sind fiir eine Ausbildung von Interferenzen zu stark strukturiert (zu rauh), wobei
die vorhandenen Druckspannungen (Anlage 1) zusétzliche Beriihrungspunkte fiir die Ri3ufer
schaffen und den Rif3 unterbrochen erscheinen lassen. Ausbleibende Interferenzen wurden aus
oben genanntem Grund auch an ZrO,- und SiSiC- Schleifoberfldchen /66/, Ermiidungsrissen
in Stahl /84/ und einer Al-Li-Legierung /65/ beobachtet. Eine durch Mikrorisse beeinflulte
Schéadigungszone zeichnet sich nicht ab. Bei SSN sind deutlich die Kdrner zu erkennen.

Das Auszéhlen von riBBartigen Anzeigen auf Schleifoberflaichen im akustischen Bild ist daher
sehr subjektiv und fiihrt zu groBen Streuungen. Diese Methode scheint nur fiir den Vergleich
von Schleifverfahren zu taugen, wie z.B. Pendelschleifen und Tiefschleifen, die geniigend
grofle Unterschiede in der Oberfldchenstruktur hervorrufen /85, 86/, aber nicht bei geringerer
Variation der Schleifparameter wie in dieser Arbeit.
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Diese Ergebnisse lassen darauf schlieBen, daBl bei den Topographien der vorliegenden
Schleifoberflichen die Risse kaum akustomikroskopisch detektierbar sind. Dennoch zeigen
die akustischen Bilder (Anlage 2.4) einen wesentlich besseren Kontrast der kiinstlichen
Defekte und der Ausplatzungen als die lichtmikroskopischen Bilder (Anlage 2.3). Auch
gestatten die akustischen Bilder (Anlage 5.1 bis 5.3) eine bessere Klassifizierung der
Schleifzustinde gegeniiber den rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen (Anlage 5.4).
Wie im folgenden Abschnitt erldutert wird, bietet sich fiir eine Quantifizierung die scheinbare
akustische Impedanz Z;’ an.

Akustische Impedanz im Akustomikroskop

Die quantitative Auswertung des Spiegelmaximums (z = 0) im akustischen Bild erscheint
zunidchst als eine sehr elegante Art zur Bestimmung elastischer Eigenschaften, weil der
Grauwert (Amplitude des Videosignals) unter diesen Bedingungen ein MaB fiir die akustische
Impedanz darstellt. Jedoch lieferte die experimentelle Untersuchung der Schidigungstiefe an
polierten Querschnitten nur widerspriichliche Ergebnisse. Deshalb sollen einige rechnerische
Betrachtungen vorgenommen werden.

Die Empfindlichkeit des Videosignals, bezogen auf die Anderung der akustischen Impedanz
der Longitudinalwelle, ist in Bild 5.18 in Abhédngigkeit der akustischen Impedanz der
Longitudinalwelle aufgetragen. Die Kurven wurden nach GI1.(3.27) berechnet, in welche die
Gl.(3.14) und GL.(3.15) sowie die G1.(3.28) bis (3.37) eingesetzt wurden.

Praktischen Erfahrungen entsprechend sind innerhalb eines akustischen Bildes Grauwert-
unterschiede von ca. +0,8 % auflosbar. Leichte Kriimmungen der Prdparationsflidchen,
insbesondere an den Réindern, sind nicht zu vermeiden und erhéhen die Unsicherheit auf ca.
*+ 1,5 %. Nach Objektwechsel mit neuer Benetzung der Linse ist die Reproduzierbarkeit
deutlich schlechter, so da3 nur eine Unsicherheit von ca. + 3 % erreichbar ist.

Die Linse SAM 2000/200 MHz besitzt bei Wasserankopplung einen halben Aperturwinkel
von 53,4 °. Bei den vorliegenden Werkstoffen (SSiC, SiSiC, SSN) fiihrt nach Bild 5.18 b bei
dieser Linse eine Unsicherheit von ca. = 1,5% in der Grauwertbestimmung zu einer
Unsicherheit in der Bestimmung der akustischen Impedanz (bzw. der Schallgeschwindigkeit)
von ca. = 25 %. Dieser Fehler ist viel zu groBl, um die gewliinschten Unterschiede der
elastischen Eigenschaften bei den vorliegenden Werkstoffen zu bestimmen.

Bild 5.18 a zeigt, daBB die Empfindlichkeit des Videosignals als Funktion der akustischen
Impedanz mit steigender akustischer Impedanz potentiell abfdllt. Der bei Werkstoffen mit
hoher Schallgeschwindigkeit groBBe Anteil totalreflektierter Strahlen (Bild 3.4) im Integral
iiber dem Reflexionskoeffizienten nach GI1.(3.27) liee sich durch kleinere Aperturwinkel 6,
verringern und damit die Abhédngigkeit des Videosignals von der akustischen Impedanz
steigern. Mit 6= 20° wiirde sich gegeniiber 6y= 53,4° bei den vorliegenden Werkstoffen die
MeBunsicherheit der akustischen Impedanz auf ungeféhr ein Sechstel verringern und wiirde
dann bei SiSiC ca. 3,5 %, bei SSN ca. 4,5 % sowie bei SSiC ca. 5,4 % betragen. Das sind aber
noch zu hohe Werte, denn wie die oben durchgefiihrten Schallgeschwindigkeitsmessungen
zeigen, sollte zum Nachweis von Mikrorissen unter geschliffenen Oberflichen das
MeBverfahren nach Bild 5.12 Impedanzen <+ 1 % auflésen. Diese Auflosung ist mit der
beschriebenen Impedanzmessung nicht erreichbar. Veroffentlichte genauere Angaben zu
akustischen Impedanzen stammen von wesentlich nachgiebigeren Gefiigebestandteilen /87,
88, 89/, bei denen nach Bild 5.18 das Videosignal eine wesentlich grolere Abhingigkeit von
der akustischen Impedanz besitzt.
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5.1.2.4 Korrelationen zwischen Bearbeitungs- und Werkstoffkenngréf3en
Bewertung der scheinbaren akustischen Impedanz, der Rauheit und der Eigenspannungen

In den Diagrammen 5.19 bis 5.21 sind relative akustische ImpedanzenZ,'/Z,,, Eigen-
spannungen oz und Rauheiten R in Abhdngigkeit der Schnittwerte dargestellt.

In den Diagrammen 5.19 a bis 5.21 a zeigen sich groBere akustische Impedanzen und
geringere Rauheiten mit steigender Schnittgeschwindigkeit. Mit dem Schleitkérper D151 K,
der gegeniiber dem Schleifkorper D91 K zwar eine groBBere Korngrofle, aber auch eine hohere
Diamantkonzentration besitzt, so dal} die aktive Schneidenanzahl im Kontaktbereich nicht
kleiner wird, wurden bei v. =40 m/s groBere akustische Impedanzen bei niedrigen bis
mittleren Eigenspannungen (Diagramme 5.19 b bis 5.21 b) erzielt. Mit groBerer
Schnittgeschwindigkeit, ausgehend von den Chargen 14 zu den Chargen 15, deuten sich in
den Diagrammen 5.19 b bis 5.21 b bei der groberen Schleifkérnung (D151 K) und der grof3ten
Vorschubgeschwindigkeit (v, = 10 m/min) eine Verringerung der Eigenspannungen parallel
(01) und quer zur Schleifrichtung (o) an.

Mit den Chargen 15 wird deutlich, dall auch bei hoher Vorschubgeschwindigkeit (v, = 10
m/min) relativ grole akustische Impedanzen und niedrige Eigenspannungen erreicht werden
konnen, wenn mit dem passenden Schleifkorn (D151 K) und geniigend hoher
Schnittgeschwindigkeit (v. =40 m/s) gearbeitet wird (Diagramme 5.19 a und b bis 5.21 a und
b). Dabei werden im einstufigen ProzeB nahezu die gleichen akustischen Impedanzen und
Eigenspannungen wie im zweckméBigsten mehrstufigen ProzeB erreicht (vgl. Chargen 15 mit
17). Beim Vergleich der Eigenspannungen of ist eine Streuung der MeBwerte von + 20 % zu
beachten

An SSiC, SiSiC und SSN zeigen sich bei der Schnittgeschwindigkeit v.=40 m/s kaum
signifikante Rauheitsunterschiede (Streuung von R, ist ca. £30 %) in Abhéngigkeit von
Schleifscheibenkdrnung und Vorschubgeschwindigkeit (Diagramme 5.19 a bis 5.21 a).
Dagegen sind die akustischen Impedanzen, die offenbar emfindlicher auf die
Ausbruchhdufigkeit reagieren, bei den Chargen 15, die mit dem Schleifkdrper D151 K
bearbeitet wurden, deutlich groBer als bei den Chargen 13, die mit dem Schleitkorper D91 K
bearbeitet wurden, wie auch ein Vergleich der akustischen Bilder in Anlage 5.1 und 5.3 zeigt.

In den Diagrammen 5.19 ¢ bis 5.21 ¢ ist bei der Schleitkornung D91 K die akustische
Impedanz unabhéngig von der Vorschubgeschwindigkeit v, (SSiC) bzw. fillt schwach ab
(SiSiC, SSN). Tendenziell ergeben sich mit groBerem Vorschub grofere Rauheiten R, an den
Werkstoffen SSiC und SiSiC (Diagramme 5.19 ¢ und 5.20 c¢) und keine Abhéngigkeit an SSN
(Diagramm 5.21c).

Mit steigender Vorschubgeschwindigkeit (Diagramme 5.19 d bis 5.21 d) verhalten sich bei
der Schleifkornung D91 K die Eigenspannungen der Werkstoffe unterschiedlich. Wahrend
sich an SSiC ein schwacher Anstieg andeutet, wird an SiSiC ein starkerer Anstieg deutlich
und bei SSN ist ein Abfall vorhanden. Obwohl nur Mikrorisse als Ursache fiir die
Eigenspannunngen in Frage kommen, bedarf eine Erkldrung dieser Zusammenhinge weiterer
Untersuchungen der werkzeug- und werstoffabhéngigen thermischen und bruchmechanischen
Beanspruchung wihrend des Schleifens.
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Bild 5.19: Quantitative Oberflichenbewertung an SSiC in Abhidngigkeit von Schnitt- und
Vorschubgeschwindigkeit beim Pendelschleifen
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Bild 5.20: Quantitative Oberflichenbewertung an SiSiC in Abhingigkeit von Schnitt- und
Vorschubgeschwindigkeit beim Pendelschleifen
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Bild 5.21: Quantitative Oberflaichenbewertung an SSN in Abhédngigkeit von Schnitt- und
Vorschubgeschwindigkeit beim Pendelschleifen

Bewertung der US-C-Bilder
Am empfindlichsten reagierte der Werkstoff SSiC auf die Variation der Schleifparameter.

Die bei hoherer Schnittgeschwindigkeit mit dem Schleifkorper D91 K +888 C75 bearbeiteten
Zustande SSiC 12 und SSiC 13 (v.= 40 m/s) besitzen weniger Ausbriiche als die Zustinde

SSiC 10 und SSiC 11 (ve=27 m/s).
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Dieses Ergebnis wurde auch bei SSiC 17 gegeniiber SSiC 16 (mehrstufige Zustdnde) erzielt,
die mit dem Schleitkérper D151 K +888 C100 bearbeitet wurden und ist in abgeschwéchter
Form auch auf die Werkstoffe SiSiC und SSN {ibertragbar (Anlage 5).

Bei SSiC 15 im Vergleich zu SSiC 14, das mit dem gleichen Schleifkorper geschliffen wurde
und dessen letzte Oberfliche im Unterschied aber zu den mehrstufigen Zustdnden SSiC 16
und SSiC 17 mit v, = 10 m/min bearbeitet wurde, kann diese Beobachtung nicht bestatigt
werden. Bei den erstgenannten Zustdnden ist offenbar die hohe Vorschubgeschwindigkeit in
Verbindung mit dem Schleifkorper Ursache fiir Ausplatzungen in grof8eren Abstdnden, die in
den SAM-Detailaufnahmen nicht feststellbar sind. Im C-Bild-Fenster von ca. 400 mm’
wurden diese Ausplatzungen in groferen Abstinden auf der Schleifoberfliche detektiert
(Anlage 4) und sind im akustischen Bild (Fenster 0,25 mm?) nur zufillig feststellbar.

Singuldr neigte ebenfalls die erste geschliffene Probe (z.B. SSiC 16-1) zu verstarkten Aus-
briichen, die offenbar durch den ungeniigenden Abrichtvorgang der Schleifscheibe entstanden
sind.

Eine Zunahme der Ausbruchhiufigkeit von SSN 16 zu SSN 18 mit der Erhdhung der
Eingriffstiefe auf das 3-fache konnte nicht festgestellt werden, wohl aber eine VergroBerung
der Eigenspannungen um 80...100 %.

5.2 Keramik im Griinzustand

5.2.1 Spezifische Werkstoffeigenschaften keramischer Trockenprelilinge

Die mechanischen Eigenschaften sind gekennzeichnet durch:

— eine hohe Sprodigkeit bei geringer Festigkeit und Haérte,

— eine starke Abhidngigkeit gegeniiber Klimabedingungen (Bild 5.22) - daher sollte die
Priifung in klimatisierten Rdumen stattfinden,

— eine ausgeprigte Kriechneigung,

— eine Alterung des Binders (z.B. in den Bildern 5.23 und 5.24: SN4 bis SN8 auf der Basis
von Ligninsulfonat/Wachs, iibrige auf der Basis von Polyithylenglykol),

— eine starke Schallschwéchung und Ddmpfung und

— eine sehr schwache Lichtreflexion.
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Bild 5.22: Auswirkung der Luftfeuchte auf die Dichte und den E-Modul Eg,
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Bild 5.23: Auswirkung der Alterung auf die Bild 5.24:Auswirkung der Alterung auf den
Festigkeit (51 % Feuchte, 22 °C) E-Modul Eg4, (51 % Feuchte, 23 °C)

5.2.2 Ritzversuch im Vergleich zu anderen Methoden der Charakterisierung des
Festigkeits-und Bruchverhaltens

Die Bilder 5.25 und 5.26 zeigen die Korrelation der Bruchzéhigkeit nach der SENB-Methode
und der 4-Punkt-Biegebruchspannung mit der Kegelhdhe.

Ob der Abschitzung der Bruchzdhigkeit oder der Bruchspannung aus dem Ritzversuch der
Vorzug zu geben ist, sollte nach der Korrelation zwischen den klassisch ermittelten Werten
und den Kegelhohen entschieden werden.

Die klassische Bruchzihigkeitsberechnung geht von einer definierten Defektgeometrie in
einem bekannten duBleren Spannungsfeld aus. Dieser Definition entspricht der Ritzversuch
nicht, auch wenn sich bei einigen Werkstoffen Querrisse in der Ritzspur nachweisen lassen
(z.B. in Bild 5.27 a gegentiber Bild 5.27 b).

Die Bruchspannung sproder Werkstoffe ist vom sogenannten effektiven Volumen abhingig.
Wegen der Spannungskonzentration an der Kante ist dieses Volumen sehr klein, so dafl beim
Ritzversuch sich Anderungen in der Defektverteilung anders auswirken werden, als bei den
klassischen Methoden der Bruchspannungsermittlung.

Anbetracht der recht gro3en Bandbreite der Versuchswerkstoffe erscheint die Genauigkeit der
Abschdtzung der klassischen Werte dennoch zufriedenstellend, wobei die Kegelhdhe der
hiarteren Werkstoffe (Vickershidrte > 120 MPa) besser mit KICSENB und die der weicheren

besser mit 0,54 korreliert.
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Bild 5.27: Ritzspuren in a) SiC-Standard und b) SN 3
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5.2.3 Abhangigkeit des Elastizitatsmoduls von der Morphologie keramischer
Griunkorper

Die Dichte des Verbundwerkstoffs "Keramischer Griinkdrper" ist eine Funktion der
konstanten Rohstoffdichte (bei gleicher Zusammensetzung und vernachléssigbarer Porositét)
und der Dichte der Binderschicht.

Analysiert man die einzelnen Einflisse auf den integralen E-Modul dieses
Verbundwerkstoffs, so ist dieser im wesentlichen vom E-Modul des Binders, der Dicke der
Binderschicht d,,.;,, zwischen den Kornern der keramischen Rohstoffe, sowie der Form der
Binderschicht, die durch die spezifische Oberflache der keramischen Rohstoffe O

spez quanti-
fiziert werden konnte, abhingig.

Zwischen dem E-Modul des Binders und seiner Dichte besteht ein konstanter
Zusammenhang, wenn die Alterung vernachldssigbar ist und die Klimabedingungen konstant
gehalten werden.

Aus dem Bindervolumen Vy,,, ;.

ges m;
-y (5.7)
pges Z Pi

m

VBinder =
(m; und p; ...Masse und Dichte der keramischen Rohstoffe)

berechnet sich die Dichte des Binders pg;, .,

_ MBinder
PBinder = % . (58)
Binder

Die Dicke der Binderschicht berechnet sich aus:

Vo
dSchicht = gmder : (5.9)

spez

Mit den o.g. GroBen 148t sich unter Verwendung vorhandener Mefwerte ein einfaches Modell
zur Prognose des E-Moduls des Griinkorpers einer Binderart aufstellen:

Poinder |
Binder
3
EModell = q. - (g/cm ) . (510)

0 a
GPa dSchicht ’ . OSPeZ ’
nm m?/ g
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b) SSiC bei Variation des PreBdrucks mit 35 MPa, 43 MPa und 244 MPa (Binder: Poly-
athylenglykol-Basis)

Bild 5.28: Korrelation zwischen gemessenen und modellierten E-Moduln

Die sehr gute Korrelation gemessener und nach GI.(5.10) in Form einer zugeschnittenen
GroBengleichung berechneter E-Moduln in Bild 5.28 bestitigt die Giiltigkeit des Modells bei
einer breiten Palette griinkeramischer Werkstoffe. In Bildteil 5.28 a zeigt der neue Binder
gegeniiber dem wiahrend der Alterung gehirteten Binder eine stirkere Abhédngigkeit des E-
Moduls von der Binderdichte. Die Konstanten nach GI1.(5.10) a, und a; sollten nur von der
Binderart abhéngen, d.h. bei einer Binderart konstant sein. Die Konstanten a, und a; sollten
sowohl unempfindlich auf die Binderart und als auch auf die Anderung der Kornverteilung
reagieren.
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5.2.4 Lokaler Eindringmodul zum Nachweis von Dichteunterschieden

Untersucht wurden einachsig geprefite Biegestdbe (flache Auflage, Querschnitt 7 mm *
5mm) und einachsig geprefte Rundproben (Stirnseite, ¢ = 60 mm, 2 = 15,5 mm)
unterschiedlicher Dichte, die durch Pref3druckvariation entstand.

Bild 5.29 zeigt den Eindringmodulverlauf {iber der Indenterkraft an Biegestiben. Bei
Plexiglas, wie auch bei Metallen, bildet sich nach Vollkontakt ein Plateau heraus. Dieser
Plateauwert entspricht in guter Ndherung dem Elastizitditsmodul. Das fehlende Plateau bei
Griinkeramik wird durch das nichtlineare Verhalten des Werkstoffs hervorgerufen. Mit
Zunahme der Indenterkraft wichst erstens der wirksame E-Modul der Probe durch
Verdichtung unter dem Indenter und zweitens die Beddmpfung des Schwingstabes mit kp,
nach Bild 2.1 (Parallelschaltung von kp, und Cp,).

Den Zusammenhang zwischen der Dichte in einem breiten Bereich und dem Eindringmodul
bei SSiC ist in Bild 5.30 dargestellt. Bei groen Dichten deutet sich wegen der stirkeren
Wechselwirkung der keramischen Rohstoffkdérner der Ubergang von einem linearen in einen
exponentiellen Zusammenhang an. In einem Dichtebereich 1,8 + 0,1 g/cm® ist in guter
Néherung ein linearer Zusammenhang:

P _o0a3-Le 11 (5.11)
GPa

g/lem’

vorhanden. Die Biegestibe (Querschnitt 7 mm * 5 mm) liegen im Bereich der kritischen
Masse mit einer Streuung der Eindringmodule von * 6 %, die an den gréf3eren Rundproben (¢
= 60 mm, # = 155 mm) nur £ 1,5 % betrug. Der Eindringmodul reagiert auf
PreBdruckunterschiede 3,1-fach empfindlicher als die Dichte, so dal bei Proben, die
mindestens die kritische Masse besitzen, Dichteunterschiede von > 0,5 % aufgelost werden
konnen. Diese Auflosung ist besser als bei der Rontgen-Computer-Tomographie, die eine
Auflosung an keramischen Griinkorpern wegen der Probleme der Strahlauthidrtung von ca.
2 % besitzt /90/.

Bild 5.31 zeigt Eindringmodulverteilungen bei radialer Abtastung. Beim einachsig geprefiten

Vollmaterial im Bildteil 5.31 a entspricht der Verlauf einer Dichteerh6hung von ca. 0,6 % am
Rand gegeniiber der Mittelachse.
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Bild 5.30: Eindringmodul in Abhangigkeit von der Dichte (F; = 9,8 N, entspricht 50 MPa) bei
SSiC-Griinkdrpern
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Das isostatisch geprete Ringmaterial im Bildteil 5.31 b, welches mit Kern gepre3t wurde, ist
an den Réndern ebenfalls etwas stirker verdichtet (am Innenradius ist die Dichte 1 % und am
AuBenradius 0,7 % hoher als mittig dazwischen). Der abfallende Eindringmodul unmittelbar
am Rand entsteht durch Randeffekte des UCI-Verfahrens, die in einem Abstand = 2 mm vom
Rand abgeklungen sind.

Bild 5.32 zeigt das Ergebnis einer Feldmessung am Ringmaterial. Der Binder wurde
zusitzlich lokal manipuliert, um einen Vergleich zwischen optischem Bild und
Eindringmodulverteilung zu erhalten.
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6. Zusammenfassung

Es wurden Untersuchungen zu elastischen und bruchmechanischen Eigenschaften im
Oberflachenbereich keramischer Werkstoffe im gesinterten (Hartzustand) und ungesinterten
Zustand (Griinzustand) durchgefiihrt.

Der gegeniiber konventionellen Methoden der Bruchzihigkeitsermittlung geringe Aufwand
hat zu einer breiten Anwendung der Indentermethoden an Keramik gefiihrt. Zudem bietet die
Indenterbruchmechanik die Ermittlung von Spannungsintensitdten an kurzen Rissen, was der
Beanspruchung von Bauteilen mit natiirlichen Rissen relativ nahe kommt. Dennoch sind diese
Methoden bislang noch umstritten, da Unklarheiten zur RiBentstehung und zum
Zusammenhang von Indenterkraft, RiBform und Modellannahme bestehen. Es wurde daher ein
Verfahren zur quantitativen Verfolgung sich ausbreitender Oberflichenrisse entwickelt. Auf
Oberflichen der Werkstoffe SSiC, SiSiC, SSN und PSZ wurden unter Nutzung der
Wafertechnologie aus der Mikroelektronik Leiterziige aufgebracht, welche bei ihrer
Durchtrennung eine RiBausbreitung registrieren. Mit dieser neuen Technik konnte der
RifBfortschritt auch bei groen Geschwindigkeiten im Mikrometerbereich aufgeldst werden.
Fiir die o.g. Keramikoberflaichen konnte das Modell nach Lawn an Vickershérteeindriicken
bestdtigt werden, welches hypothetisch die Entstehung von Radialrissen wihrend der
Entlastung voraussagt.

Zum Zweck einer genaueren bruchmechanischen Beurteilung von Hérteeindruckrissen wurden
im Lawn-Modell vernachldssigte Einzeleinfliisse (radiale Druckverteilung der plastischen
Zone, CompliancevergroBerung durch RiBverlingerung) untersucht. Uberraschenderweise
heben sich diese Abweichungen vom Lawn-Modell im Bereich c¢/a > 2...5 gegenseitig nahezu
auf. Unter Beachtung gefundener RiBprofile und der 3D-FEM-Rechnungen nach Marx /22/
wurde eine Korrekturfunktion zur Ermittlung der Eigenspannungsintensitit (ICL-Methode)
entwickelt, welche das mit wachsender Indenterkraft sich veréindernde RiBprofil bei den
Radialmittenrisse bildenden Werkstoffen beriicksichtigt. In die bekannte Gleichung zur Bruch-
zdhigkeitsermittlung /36/ indentierter Proben aus dem Biegeversuch (ISB-Methode) wurde die
Korrekturfunktion nach Newman/Raju eingefiigt. Mit einer groBBen Anzahl von Tests an
AlL,Os3, ATC, PSZ und ZTC bei beiden Methoden und zusétzlich an ALL,O;, HPSN, SSiC und
ZrO, aus einem Ringversuch /42/ bei der ICL-Methode ergab sich dann eine geringere Abhén-
gigkeit der Bruchzihigkeitswerte vom c/a-Verhiltnis und eine bessere Ubereinstimmung mit
den konventionell ermittelten Bruchzdhigkeitswerten.

Die Schiadigung geschliffener Proben der Werkstoffe SSiC, SiSiC und SSN in Abhéngigkeit
von ProzeB3-, Werkzeug- und Schnittwertvariation wurde mit Ultraschallrayleighwellen
untersucht. Der Tiefenverlauf der Mikrori3dichte konnte durch Auswertung von V(z)-Kurven
am Probenquerschnitt im Akustomikroskop und durch laserakustische Dispersionsmessungen
von Rayleighwellen auf der geschliffenen Oberfliche ermittelt werden. Um aus den
Dispersionsmessungen den Tiefenverlauf der Rayleighwellengeschwindigkeit ermitteln zu
konnen, wurde ein einfaches Modell entwickelt, das eine gute Ubereinstimmung zu den ¥(z)-
Messungen herstellte. So war bei den o.g. Werkstoffen nach dem Schruppschleifen die
mikroriflbedingte Verringerung des Elastizititsmoduls in 80 um Tiefe (bzw. in 100 um Tiefe
bei SSiC nach den Dispersionsmessungen) auf < 1,5 % abgeklungen. Da die Mikrorisse die
Ursache der bearbeitungsbedingten Druckeigenspannungen darstellen, ist in dieser Tiefe auch
eine Spannungsumkehr zu erwarten. Die Abmessungen der detektierten natiirlichen Fehler
iibertrafen zum Teil die Tiefe der Druckeigenspannungszone, so da3 die sich andeutende
tendenzielle Abnahme der maximalen Festigkeiten G5, mit groBeren Druckeigenspannungen

folgerichtig ist.
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Zusétzlich wurde die Mdoglichkeit der Quantifizierung der Mikrori3dichte aus der akustischen
Impedanz im Akustomikroskop untersucht. Numerische Berechnungen ergaben, dall das
Videosignal im Fokus V(z=0) nur bei Aperturwinkeln 6, <arcsin(v,; /v,) linear von der

akustischen Impedanz Z, (6 = 0) abhéngt. Da aber Linsen mit diesen kleinen Aperturwinkeln

nicht handelsiiblich sind, wurden auch nichtlineare Verldufe der o.g. Abhingigkeit fiir den
Bereich von Konstruktionskeramik berechnet. Dabei wurde gezeigt, dall speziell an
Werkstoffen mit hoher Schallgeschwindigkeit wie Konstruktionskeramik die zu geringe
Empfindlichkeit des Videosignals in Abhidngigkeit der akustischen Impedanz eine
Quantifizierung von Mikrorifidichten in Keramikoberflichen nicht erlaubt. Aus dem integralen
Grauwert des akustischen Bildes (z = 0, f = 200 MHz) der Schleifoberflaichen wurde jedoch
eine relative scheinbare akustische Impedanz Z,'/Z, , abgeleitet, welche die Defektstruktur

unter Ausklammerung der Mikrorisse quantifizieren kann. Weniger Ausbriiche und Risse im
akustischen Bild fiihren zu einer VergroBerung des Z,'/Z,,-Wertes, daher deuten sich auch

tendenziell groBere maximale Festigkeiten 0,5, mit groBeren Z,'/Z,,-Werten an. Im
Vergleich zu den Rauheitsangaben R. und R, reagierte die GroBe Z;'/Z;, empfindlicher auf
die Ausbruchhiufigkeit infolge der Schleifbearbeitung.

Die Untersuchungen mit dem Ultraschallscanner HFUS 2000 in Tauchtechnik (Rayleigh-
wellenanregung) und dem Akustomikroskop SAM 2000 ergénzten einander sehr gut. Im
groBeren Beobachtungsfenster des Scanners von ca. 400 mm’® konnten Poren, Ausplatzungen
oder Rattermarken auf den geschliffenen Oberflichen detektiert werden, die ggf. mit dem
Akustomikroskop (Beobachtungsfenster 0,25 mm?) im Nachgang genauer untersucht wurden.
Bei den untersuchten Serienwerkstoffen wurden Poren in der Groéfenordnung von
100...300 um festgestellt, welche die Defekte der variierten Schleifzustinde in Hinblick auf
die Festigkeit stark iiberlagerten, so daB3 ein signifikanter EinfluB der ProzeBfiihrung, der
Werkzeugwahl und der Schnittwerte auf die statistischen Parameter der Festigkeitsverteilung
nicht festgestellt werden konnte.

Der Zusammenhang der ProzeBfiihrung, der Werkzeugwahl, der Schnittwerte und der
Bearbeitungskréfte mit der Tiefe der induzierten Mikrorisse, den detektierten Bearbeitungs-
defekten, der Festigkeit, der Rauheit, den Eigenspannungen sowie der akustischen Impedanz
gestattete die Aufstellung von werkstoffspezifischen Richtwertempfehlungen fiir das Schleifen
keramischer Werkstoffe, die Produktivitdtssteigerungen gegeniiber dem damaligen Iststand
von ca. 100 - 200% erreichbar machten /89/.

Keramische Griinkérper besitzen ein vom Hartzustand stark abweichendes Eigenschafts-
spektrum, so dal} etablierte Priifverfahren des Hartzustandes nicht einfach iibertragen werden
konnen. Bekannte konventionelle mechanische und zerstdrungsfreie Priifverfahren stellen bei
Griinkorpern enorme Anforderungen an die Priiftechnik und die Probenvorbereitung und
werden daher produktionsbegleitend kaum eingesetzt. Dennoch erscheint die Priifung
keramischer Trockenpreflinge sehr lukrativ, da in der betrieblichen Praxis immer wieder
erhebliche Chargenunterschiede auftreten, die sich insbesondere in Schwankungen der Hérte,
der Festigkeit und der Dichte bzw. in Dichtegradienten duflern, aber erst bei der spéteren
spanenden Bearbeitung oder nach dem Sintern offenbar werden. Zur Qualitdtssicherung
wurden daher zwei Priiftechnologien an Griinkdrpern mit einer breiten Variation von
Bindersystemen und keramischen Rohstoffen auf der Basis von SiC- und Si3N4 entwickelt und
getestet, die wegen ihres geringen Aufwandes auch produktionsbegleitend einsetzbar sind.
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Zur schnellen Charakterisierung des Festigkeits- und Bruchverhaltens wurde ein Ritztest
entwickelt, der an unterschiedlichen Probenformen durchgefiihrt werden kann. In den
Experimenten, die an einer Werkstoffpalette mit einer breiten Variation mechanischer
Eigenschaften erfolgten, korrelierte die ausgebrochene Kegelhdhe an einer rechtwinkligen
Kante gut mit der Bruchzdhigkeit bei den hérteren und mit der Festigkeit bei den weicheren
Versuchswerkstoffen.

In einem empirischen Modell wurde gezeigt, dal der Elastizititsmodul des Griinkorpers sehr
empfindlich auf dessen Binderdichte reagiert, die durch den PreBdruck bei der Herstellung
bestimmt wurde. Zur Aufldsung lateraler Dichteunterschiede von Griinkdrpern eignet sich
daher die Bestimmung lokaler Elastizititsmoduln. Deshalb wurde eine Technologie zur
Ermittlung des Eindringmoduls aus der Kontaktimpedanz im Ultraschallbereich (UCI)
entwickelt. Der Vollkontakt zwischen dem flachen Indenter und der Werkstoffoberfldche ist
bei linearelastischen Werkstoffen durch einen Plateauwert im Eindringmodulverlauf iiber der
Priitkraft gekennzeichnet, der gut dem Elastizititsmodul entspricht. Da keramische Griin-
korper groBe Abweichungen vom linear-elastischen Verhalten aufweisen, bleibt nach
Vollkontakt eine schwach ansteigende Kurve des Eindringmoduls iiber der Priifkraft, die
zusitzlich noch zeitabhéngig ist. Die Priifkraft und die Belastungsgeschwindigkeit kdnnen
jedoch exakt eingestellt werden, so dal} eine reproduzierbare Ermittlung vergleichbarer Werte
moglich wurde. Der Prototyp des Gerites gestattet die Auflosung lateraler Dichteunterschiede
von 2 0,5 %, wobei sowohl Linienmessungen als auch Feldmessungen mdglich sind.
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Anlagen

Anlage 1: Bewertung der Schleifzustande

a) SSiC
Werkstoff SSiC
Oberfl. [Schleif- |Schnittwerte Rauheit |Eigenspann.[MPa] |rel.akust.|Festigk.
korper R, |R, |ldngs |quer Impedanzl o,
[um]|[um]|zum Stab |zum Stab|Z,'/Z, ¥ [MPa]
SSiC7 D46 K | v.=27m/s; v/=3,5m/min _54 _90 0,61 313
+888 C75 a;=38x0,0lmm 0,1210,86
DISK v.=27m/s; v/=3,5m/min
g a,=5x0,005mm
SSiCl1 D91 K | v.=27m/s; v&=3,5m/min |0,53|3,76| - 115 - 153 0,16 302
+888 C75 a,=40x0,0lmm
SSiC2 D91 Bz | v.=27m/s; v&=3,5m/min |0,57(3,67| -48 -110 0,27 322
335 C75 a,=40x0,0Imm
SSiC10 v=27m/s; vi=Tm/min |[0,64|4,30| -176 - 235 0,17 305
a,=40x0,01lmm
SSiC11 | D91 K | v=27m/s; vi=10m/min |0,79(5,19| -143 -235 0,18 323
+888 C75 a,=40x0,01mm
SSiC12 ve=40m/s; vi=7Tm/min |0,53(3,44| -156 -228 0,23 287
a,=40x0,0Imm
SSiC13 v=40m/s; vi=10m/min |0,59(3,80| - 161 -220 0,23 304
a,=40x0,01lmm
SSiC14 v.=27m/s; vi=10m/min |0,83(5,22| - 191 - 281 0,16 293
a,=40x0,0Imm
SSiC15 ve=40m/s; vi=10m/min |0,60|3,74| -112 - 181 0,42 322
a,=40x0,01lmm
SSiC16 | D15IK | v¢=27m/s; vs{y=10m/min | 0,84 |5,20| - 136 -171 0,25 301
+888 C100 a,y=35%0,01mm
Viyy=3,5m/min
aeyy=ox0,0lmm
5 DH VVV
SSiC17 v=40m/s; vey=10m/min | 0,69|3,92| - 108 - 148 0,47 319
2,y=35x0,01lmm
Viyy=3,9m/min
a.yy=5x0,0lmm
5 DH VVV
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b) SiSiC

Werkstoff SiSiC
Oberfl. |Schleif- |Schnittwerte Rauheit  |Eigenspann. [MPa] |rel.akust. |Festigk.
korper R, |R, |ldngs |quer Impedanzl &,
[um]|[pm]|zum Stab |zum Stab|Z, '/Z,,* [MPa]
SiSiC9 D46 K | v.=27m/s; v/&~3,5m/min -7 _ 81 0,88 245
+888 C75 a.=38x0,01lmm 0,12(0,76
DISK v.=27m/s; v{&~3,5m/min
Jpo a,=5x0,005mm
SiSiC5 | D91 K | v.=27m/s; v{=3,5m/min [0,47(2,72| -61 -38 0,50 229
+888 C75 a,=40x0,0Imm
SiSiC6 | D91 Bz | v.=27m/s; v&=3,5m/min |0,46(2,95| -95 -119 0,58 236
335 C75 a,=40x0,0lmm
SiSiC10 v=27m/s; vi=Tm/min [0,50|3,20| -75 - 110 0,40 219
a,=40x0,0Imm
SiSiC11| D91 K | v=27m/s; vi=10m/min |0,57(3,40| -194 - 266 0,38 220
+888 C75 a,~40x0,01lmm
SiSiC12 v=40m/s; vi=7m/min |0,32(2,05| -77 - 166 0,42 232
a,=40x0,0lmm
SiSiC13 v=40m/s; vi=10m/min |0,50|3,05| -183 -216 0,39 213
a,=40x0,0Imm
SiSiC14 v.=27m/s; vi=10m/min |0,59(3,58| -111 - 186 0,42 224
a,=40x0,0lmm
SiSiC15 v=40m/s; vi=10m/min |0,53|3,17| -96 - 83 0,47 208
a,=40x0,0Imm
SiSiC16 v=27m/s; vey=10m/min | 0,66 3,86 - 158 - 152 0,41 210
a.y=35x0,01mm
DISIK Viyy=3,9m/min
888 CLO0 ) e=5%0,0lmm
5 DH VVV
SiSiC17 v.=40m/s; vey=10m/min { 0,53 (3,22 -170 - 181 0,49 234
a,y=35x0,0lmm
Viyy=3,5m/min
aeyy—ox0,0lmm
5 DH VVV

* polierter Zustand zu 100% gesetzt
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¢) SSN

Werkstoff SSN
Oberfl. |Schleif- |Schnittwerte Rauheit  |Eigenspann. [MPa] |rel.akust. |Festigk.
korper R, |R, |ldngs |quer Impedanzl &,
[um]|[pm]|zum Stab |zum Stab|Z, '/Z;,* [MPa]
D46 K | v.=27m/s; v/&~3,5m/min
SSN8 | +888 75 2.=38x0,01mm 0,14(1,00| -129 -91 0,56 473
DISK v.=27m/s; v{&~3,5m/min
g a,=5x0,005mm
SSN3 D91 K | v=27m/s; v&=3,5m/min |0,65|4,71| -290 - 440 0,30 484
+888 C75 a,=40x0,0Imm
SSN4 D91 Bz | v.=27m/s; v&=3,5m/min |0,50(3,47| -400 - 486 0,35 483
335 C 75 a,=40x0,0lmm
SSN10 v.=27m/s; vi=7m/min |[0,69 |4,74| -248 - 400 0,22 472
a,=40x0,0Imm
SSNI11 D91 K | v.=27m/s; vi/=10m/min |0,65(4,51| -158 - 348 0,19 457
+888 C75 a,~40x0,01lmm
SSN12 v=40m/s; vi=7m/min |0,62 (4,30 - 158 - 237 0,24 441
a,=40x0,01lmm
SSN13 v=40m/s; vi=10m/min |0,65(4,22| -169 - 315 0,20 469
a,=40x0,0Imm
SSN14 v=27m/s; vi=10m/min |0,66 (4,23 | -274 - 305 0,28 484
a,=40x0,01lmm
SSN15 v=40m/s; vi=10m/min [0,61|3,85| -171 - 254 0,33 473
a,=40x0,0Imm
SSN16 v=27m/s; vegy=10m/min | 0,61 |4,16| - 128 - 266 0,27 498
2,y=35x0,01lmm
DI51K Viyy=3,9m/min
+888 C100
a.yy=0x0,0lmm
5 DH VVV
SSN17 v.=40m/s; viy=10m/min | 0,61 |4,05| - 182 -254 0,34 452
a,y=35x0,01mm
Viyy=3,5m/min
aeyy—ox0,0lmm
5 DH VVV
SSN18 v=27m/s; veg=10m/min | 0,63 |4,12| -246 -431 0,25 483
a.y=12x0,03mm
Viyy=3,9m/min
a.yy=5x0,0lmm
5 DH VVV

* polierter Zustand zu 100% gesetzt
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Anlage 2: Modellfehler fiir das US-C-Scanning

AENRNNNNNNEN " DEEEEN L] | IE
I I I 1 I I I I I I I 1 I I I 1 I I I 1 I I I 1 I I I I I I I 1 B

-30 -Z5 -Z0 -15 -10 -5 o

Anlage 2.1: US-C-Bild: Oberflachenwellen auf polierter SSiC-Probe mit Modellfehlern,
TiefpaBfilter 35 MHz
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a) Modellfehler 1 (HV10) b) Modellfehler 2 (HVY)
Anlage 2.2: Modellfehler nach Anlage 2.1, SAM, 400 MHz, z = -40um
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¢) Modellfehler 3 (HV3)
Anlage 2.2: Modellfehler nach Anlage 2.1, SAM, 400 MHz, z = -40um

d) Modellfehler 4 (Pore)
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Schleifzustand SSiC V2
R.=1,40 um

Schleifzustand SiSiC V2
R.=1,93 um

micrometer

Schleifzustand SSN V2
R.=1,67 um

micrometer

Anlage 2.3: Lichtmikroskopische Bilder, Modellfehler HVS5 (Vorversuche)
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= Schleifzustand SSiC V2
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o Schleifzustand SSN V2

405

Anlage 2.4: akustische Bilder vom SAM (200 MHz, Bildkante 1 mm, z = -20pum),
Modellfehler HVS (Vorversuch V2: Schleitkdrper D91 Bz 335C75,
v~ 42 m/s; v/= 5 m/min, a.,~ 10x0,04 mm)
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n Oberflachenwellen

parallel zur Schleif-
richtung

v. links nach rechts:
SiSiC V1... SiSiC V3

-1

=30 -Z5 -20 -15 -10 -5 o

Oberflachenwellen
quer zur Schleif-
richtung

v. unten nach oben:
SiSiC V1... SiSiC V3

AENRNRNANNEN EEEEEN il:
1 T I 1 1 T 1 I 1 T 1 1 I T 1 1 1 I 1 1 1 T B

-30 -25 —20 -15 -10 -5 0
Anlage 2.5:SiSiC- Ultraschall-C-Bilder vom HFUS 2000, 35 MHz, Modellfehler HV5
(Vorversuche)
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Anlage 3: Natiirliche Fehler
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Anlage 4: US-C-Bilder
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b) SiSiC
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Anlage 5: SAM- und SEM- Bilder geschliffener Oberflachen
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Anlage 5.1: Schleifzustinde SSiC, SAM (200 MHz, Bildkante 0,5 mm, z = Opm)
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Anlage 5.1: Schleifzustinde SSiC, SAM (200 MHz, Bildkante 0,5 mm, z = Oum)
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Anlage 5.2: Schleifzustéinde SiSiC, SAM (200 MHz, Bildkante 0,5 mm, z = Opum)
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Anlage 5.3: Schleifzustinde SSN, SAM (200 MHz, Bildkante 0,5 mm, z = Opm)
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Anlage 5.3: Schleifzustinde SSN, SAM (200 MHz, Bildkante 0,5 mm, z = Oum)
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Anlage 5.4: Schleifzustinde, SEM, von oben nach unten: linke Spalte: SSiC 7, SiSiC 9, SSN 8;
rechte Spalte: SSiC 1, SiSiC 5, SSN 2
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