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Sie mdchten die dynamisch-mechanischen Eigen-
schaften Ihrer Hochtemperatur-Werkstoffe unter
anwendungsnahen Bedingungen ermitteln?
Unser neuer Hochtemperatur-EPLEXOR® kann es!

Dr.-Ing. Herbert Mucha und Dr. Horst Deckmann

Ausgangslage

Etliche keramische Werkstoffe (monolithische Kerami-
ken) zerbrechen bereits unter dem Einfluss geringer
mechanischer Lasten. Eine typische Prifgeometrie zur
Ermittlung der Festigkeit der Keramiken (komplexer Elas-
tizitdtsmodul und Dampfung tan 6) ist die sogenannte
3-Punkt-Biegung.

In der Regel wird hier eine Streifenprobe beispielsweise
mit den Abmessungen 30 mm X 5 mm X 1 mm auf ein
u-formiges Auflager mit zum Beispiel 20 mm Schen-
kelabstand gelegt und mittig mit einem Belastungstem-
pel mechanisch ,belastet” bzw. ,gebogen”.

Das Einlagern von Fasern in eine monolithische Matrix
fuhrt zu sogenannten Keramik-Matrix-Verbunden (CMCQ).
Bei Belastung bildet die keramische Matrix bereits bei
der Herstellung des Verbundes erste Risse. Diese Risse
werden jedoch von lasttragenden Fasern Uberbrickt, so
dass das Material nicht zerbricht und schadenstoleran-
ter wird.

Falls die Faser-/Matrixbindung nicht sonderlich stark
ist, lassen sich deutlich gréBere Dehnungen bis hin zur
Faserbruchdehnung (meist < 3 %) im Verbund reali-
sieren, bevor finaler Bruch stattfindet. Gegentber der
Bruchdehnung von Metallen und Polymeren bleibt die
der Faserkeramiken immer noch klein.

Far die dynamisch-mechanische Analyse der mono-
lithischen Keramiken und der Faserkeramiken ergibt sich
daraus der Zwang, kleine Verformungen bis zu hohen
Temperaturen zu erfassen und auszuwerten.
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3-Punkt-Biegepriufungen stellen aufgrund der prif-
geometriebedingt auftretenden Zug-, Druck- und Scher-
komponenten gleichzeitig keinen physikalisch sauberen
Belastungszustand dar. Sie sind dadurch immer ein Kom-
promiss. Die besser geeigneten Zugversuche scheitern
jedoch an geeigneten Einspannmaglichkeiten fur sprode
und damit leicht zerbrechliche keramische Werkstoffe.
Mittel der Wahl bleibt daher der 3-Punkt-Biegeversuch.

Ein stabiler Kraftschluss zwischen Probenhalter und
Probe, der sich wahrend der Dauer der Analyse im Ideal-
fall nicht verandert, ist unverzichtbar. Der Kraftschluss ist
z.B. dann unzureichend, wenn die Probengeometrie von
der Planparallelitdt abweicht und beide Auflager nur
teilweise Kontakt mit der Probe aufweisen.

Auch unterschiedliche Warmeausdehnungskoeffizien-
ten (CTE) von Probe und festem Biegelager fuhren durch
Reibung zwischen Auflager und Probe zu unerwinsch-
ten mechanischen Spannungen in Probenlangsrichtung,
die sich mit der angelegten mechanischen Spannung
Uberlagern. Die Messergebnisse werden dadurch
verfalscht.

Zusatzlich kénnen sogar ohne mechanische Belastung
auftretende, innere thermische Spannungen aufgrund
von Temperaturgradienten im Ofen eine mechanische
Zerstorung empfindlicher Proben verursachen (Beispiel
Quarzwafer). Ziel ist es, all diese Storeffekte zu
reduzieren.

NETZ5CH



NGB - Application Note 200 - DE - 0421 - Technische Anderungen vorbehalten.

APPLICATIONNOTE Mdchten Sie die dynamisch-mechanischen Eigenschaften lhrer Hochtemperatur-Werk-
stoffe unter anwendungsnahen Bedingungen ermitteln? Unser neuer Hochtemperatur-EPLEXOR® kann es!

Experimentelle Losungen

Mit konstruktive MaBnahmen wird den vorgenannten
Storeffekten entgegengewirkt.

Homogenisierung der Temperatur im Probenbereich

Als MaBnahmen zur Temperaturhomogenisierung kom-
men zwei unterschiedliche Ldsungen zum Einsatz.

Faserkeramischer Ofeneinsatz (Abbildung 1)

Hierbei handelt es sich um eine faserverstarkte Oxid-
keramik, die Proben- und Ofenraum voneinander trennt
und Temperaturgradienten reduziert. DarlUber hin-
aus bietet der Einsatz die Moglichkeit, sauerstoffarme
oder bei Bedarf andere Gasatmosphéaren im Inneren zu
realisieren.

Als weitere Komponente kann ein thermisches Schutz-
schild (Abb. 2) in Verbindung mit dem Ofeneinsatz oder
separat zum Einsatz kommen. Das thermische Schutz-
schild (Abbildung 2) kann auf das Biegelager aufgesetzt
werden, um thermische Gradienten im Inneren und
damit in der Probennéahe zu reduzieren.

Die einfache Cu-Version ist bis max. 950 °C einsetzbar.
DarUber soll eine Zirkon-Version verwendet werden.
Beide Ausfihrungen sind VerschleiBteile, sogenannte
.Opfer”-Werkstoffe, da sie sich durch Oxidation langsam
verbrauchen.

1 Faserkeramischer Ofeneinsatz
(Einsatztemperatur: max.
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2 Temperaturschild aus Kupfer
(bis 950 °C), fur hohere Tempera-
1300 °Q) turen ist Zirkoneinsatz vorgesehen

Die Wirkung der stérenden Unterschiede der thermi-
schen Ausdehnungskoeffizienten lassen sich durch ein
Biegelager mit Rollenlagerung (Saphir) beseitigen. Das
geschliffene Saphir-Biegelager (Abbildung 3) unterliegt
im gesamten relevanten Temperaturbereich keinen Pha-
senumwandlungen. Es verfligt, aufgrund seiner Ein-
kristallstruktur, nur Uber relativ wenige reaktionsfahige
Stellen, d.h. es ist chemisch inert. Aus diesen Grinden
ist Saphir dazu pradestiniert, als Biegeunterlager ein-
gesetzt zu werden! Die ebenfalls aus Saphir gefertig-
ten, geschliffenen Rollen gleichen die unterschiedlichen
thermischen Ausdehnungen aus, indem der thermische
Verformungsunterschied zwischen Probe und Lager
in eine Drehbewegung umgesetzt wird. Die prinzipiell
dabei eintretende Stiitzweitendnderung ist nur margi-
nal. Falls eine chemische Materialinkompatibilitat zwi-
schen Rollen und Probe auftritt, ist der Schaden leicht
behebbar. Die Rollen sind als VerschleiBteile konzipiert
und daher einfach und schnell auszutauschen. Unter-
schiedliche Rollenmaterialien stehen als Alternativen zur
Verfligung (z. B. Si;N,- und SSiC-Rollen).

Zur Optimierung der mechanischen Ankopplung kommt
ein kardanischer Biegestempel (Abbildung 3, oben
Mitte) zum Einsatz. Dieser Biegestempel dient primar
dem Ausgleich mangelnder Planparallelitat der Probe. Er
wirkt aber auch bei thermisch verursachter Verdrehung
(Twist) der Probe, indem sich das kardanische Lager
immer der jeweiligen Oberflache anpasst.

3 Rollenbiegelager mit zusatzlichem kardanischen Biegestempel
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Messergebnisse

Die unter Einsatz dieser konstruktiven Verbesserungen
durchgeflihrten Temperatursweeps an

a) einer polykristallinen Al,O,-Probe (Abbildung 4),

b) einer Saphirprobe, also einem Al O_-Einkristall
(Abbildung 5) und

¢) einem C/CSiC-Verbund (Abbildung 6)

liefern folgende Resultate:
a) Polykristallines Al,O,

Beide hier untersuchten Al,O,-Werkstoffe unterscheiden
sich grundlegend in ihrer Struktur. Die polykristalline
AlL,O_-Probe besteht aus a-Al,O, der Reinheit 99,7 % und
ist gesintert. Sie besitzt eine Glasphase, die die einzelnen
Kristallite umschlieBt. Bei Temperaturen oberhalb von
ca. 1100 °C beginnt diese interkristalline Glasphase zu
erweichen [2], was sich im Temperatursweep (Abbildung

ton &

JIREEEEEIISNARSEFERERRTTIAPORCLL

00 &00 00 60 00 A0 %00 1000 1100

| @
% taoos g

LAy |
oany oo
R S ) e
-'e"l."ﬁ' _,;‘\.-‘-‘«".J-q"l “!"\lﬁ\‘f |'J'l".,.'\",‘]t.-'ll‘“-ih (h‘lj'\"r'r"‘ﬂ\!r\ﬁﬁ! i AT 'ffl;j}:%‘w\,twﬁ,ﬁq Jlnil..?'q o0
\ e

] m e a5t 595 ] 881 1 1165 30,

LR

4) als Kriechprozess duBert und durch einen starken
Abfall des E-Moduls gekennzeichnet ist.

Durch ErhéhungderReinheit/Reduzierung desVolumen-
anteils der Glasphase oder durch Partikelbeigabe lasst
sich die Glasphase stabilisieren. Durch diese MaBnahme
verschiebt sich die Startemperatur des Kriechens zu
hoheren Temperaturen. Flr systematische Untersuchun-
gen dieser Art ist die HT-DMA pradestiniert.

b) Saphir (Einkristall)

Ganzlich andere Strukturverhaltnisse liegen im Falle
des Saphir-Einkristalls vor. In einem Einkristall existieren
naturlich keine Korngrenzen und Glasphasen. Damit ist
er auch frei von Kriecheffekten, jedoch auch wesent-
lich weniger schadenstolerant. Der kontinuierliche |E*|-
Modulabfall und das Fehlen jeglicher Anzeichen von
Kriecheffekten ist ebenso zu erwarten wie die im Ver-
gleich zur Polykristallprobe geringeren Dampfungswer-
ten (Abbildung 5).

AlLO, — Polykristalline Probe:
Probengeometrie:
1,5mm x50 mm x 50 mm
Saphir-Unterlage und Rollen
3-Punkt-Biegelagerabstand: 40 mm
Kein Inertgas
Heiz- und Kihlraten: 3 K/min
Lastbedingungen:
F..=10N
Fyn=24N
Priffrequenz: 3 Hz
Kraftmessdose: 150 N

d

AlLO,-Einkristall (Saphir):
Probengeometrie:
1,0mmx 7,6 mm x 50 mm
(Hersteller: Saint Gobain Crystals [2])
Saphir-Unterlage und Rollen
3-Punkt-Biegelagerabstand: 40 mm
Kein Inertgas
Heiz- und Kuhlraten: 5 K/min
Lastbedingungen:
Fomiscn =0 N

=+4N

dynamisch

Priffrequenz: 10 Hz
Kraftmessdose: 150 N

5 Temperaturabhéngigkeit des E-Moduls |E*| und der Dampfung tan 6 einer Saphir-Probe (Einkristall)
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¢) C/SiC-Faserkeramik

C/SiC-Verbunde, hergestellt von der University of
Queensland, liefern ein Beispiel fur den Einsatz einer
Faserkeramik in der HT-DMA.. Es handelt sich hierbei um
einen nach dem Polymer-Infiltrations-Prozess (PIP) mit
prakeramischem Precursor hergestellten Verbund, der
anschlieBend einem Pyrolyseprozess (1600 °C) unter
Argon-Atmosphare ausgesetzt wurde. Dieser 20-lagige
Verbund besitzt eine lagenweise unidirektionale Faser-
anordnung mit abwechselnder 0°/90° Anordnung und
einen Faservolumenanteil von ca. 50 % [1].

Die dynamisch-mechanische Untersuchung erfolgt unter
Umgebungsatmosphére in einem (Heiz-)Temperatur-
sweep von Raumtemperatur auf ca. 1300 °Cund in direk-
tem Anschluss daran in einem weiteren Temperatur-
sweep von 1300 °C auf Raumtemperatur. Die Heiz- und
Abkuhlraten liegen bei 10 K/min. Dabei wird zur Mess-
datenerfassung zunachst jeweils eine statische Kraft von
55 N angelegt, um dann die Probe (12,8 mm x 4,5 mm x
50 mm; Stltzweite 44,5 mm) mit einer Gberlagerten
dynamischen Kraft der Amplitude von 45 N bei 3 Hz
Pruffrequenz anzuregen. Das Messergebnis zeigt
Abbildung 6.

Wahrend bei unverstarkten Keramiken wie SiC ein Absin-
ken des E-Moduls mit der Temperatur erfolgt [3], zeigen
abweichend davon C/SiC-Faserkeramiken einen anstei-
genden E-Modul. Einen analogen Befund liefern RFDA-
Messungen (Resonant Frequency Damping Analysis) des
DLR, Stuttgart [4] an C/C-SiC-Verbunden. Die Ergebnisse
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T

des DLR zeigen ebenfalls einen mit zunehmender Tem-
peratur ansteigenden E-Modul. Normalerweise ist ein
Modulanstieg mit zunehmender Temperatur nicht zu
erwarten und daher etwas Uberraschend.

Mikrostrukturelle Ursachen kdnnen in der Faserkeramik
jedoch die E-Modulsteigerugen bei C/SiC-Verbunden
durch Erwarmen erklaren. Die Pyrolyse hinterlasst u.a.
—wegenderMasseverlusteim Matrixanteil —einen bereits
bei Raumtemperatur rissbehafteten, unter inneren
Spannungen stehenden Werkstoff. Mit zunehmender
Temperatur schlieBen sich die Risse wieder, d.h. der
Kraftfluss erfolgt zunehmend der starkeren Aus-
dehnung der Matrix wegen direkt Gber die Matrix.

Das Bild von Verformungsartefakten, die ihre Ent-
stehung im Kontaktbereich zwischen Probe und Biege-
halter haben und durch Rollen und kardanische Lagerung
eliminiert werden konnten, muss fur Faserkeramiken in
den Werkstoff hinein erweitert werden. Faserkeramiken
wie C/SiC sind herstellungsbedingt rissbehaftet. Es ist zu
vermuten, dass die bei tieferen Temperaturen breiteren
und mit steigender Temperatur enger werdenden Risse
aufgrund der thermischen Ausdehnung eine geringere
intrinsische Deformation verursachen. Weitere Unter-
suchungen sind geplant.

Die im Vergleich zur Faseranteil meist groBere ther-
mische Ausdehnung der Matrix fuhrt dazu, dass sich
dann mit steigender Temperatur die inhdrenten Risse
der Probe, die zudem von unterschiedlicher Breite sind,
zunachst verkleinern und sich dann ggf. sogar schlieBen.

100 1200 1300

6 Temperaturabhangigkeit des E-Moduls von C/SiC beim Erwarmen auf 1300 °C und

beim Abkuhlen auf RT. Heiz-/Abkuhlrate: 10 K/min

4| 5  NETZSCH-Geritebau GmbH
WittelsbacherstraBBe 42 - 95100 Selb - Deutschland
Tel.: +49 9287/881-0 - Fax: +49 9287/881505
at@netzsch.com - www.netzsch.com

NETZ5CH



NGB - Application Note 200 - DE - 0421 - Technische Anderungen vorbehalten.

APPLICATIONNOTE

Mit zunehmender Temperatur reduziert sich die Uber-
schatzung der Verformung, so dass der E-Modul steigt.
Reales temperaturabhangiges Verhalten des riss-
behafteten Materials spiegelt sichsoim E-Modul wider! In
Umgebungsatmosphare kann die Oxidation an der Riss-
oberflache auch Fasern schadigen. Solche Folgen wer-
den nach langerer Exposition durch wieder abfallende
Moduli hauptsachlich bei AbkUthlen sichtbar. Die durch
vorherige Oxidation bereits vergroBerten Risse ver-
breitern sich beim Abkulhlen weiter. Falls die oxidative
Schadigung zu Briichen von Fasersegmenten fihrt, so
manifestieren sie sich als Springe im E-Modulverlauf.

Fazit

Die dynamisch-mechanische Analyse (DMA) kann mitden
dargelegten konstruktiven Verdnderungen elastische
Eigenschaften wie den E-Modul |E*| und die Dampfung
tan & unter anwendungsnahen Bedingungen zuverlassig
und relativ schnell ermitteln. Temperaturen bis 1500 °C
sind ebenso moglich wie die Auswahl der Atmosphare
im Probenraum (z. B. Umgebungsbedingungen, Inertgas
oder sauerstoffarme Umgebung). Das gilt auch fur Faser-
keramiken wie C/SiC. Der Konstrukteur erhélt so tempe-
raturabhangige mechanische Daten bis 1500 °C fur die
Auslegung faserkeramischer (Struktur-) Bauteile unter
Anwendungsbedingungen. Durch die Veranderung der
Arbeitsatmosphare im Probenraum besteht zudem die
Moglichkeit, die Geschwindigkeit der Schadigung durch
Oxidation gezielt zu verandern.
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