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Zusammenfassung:

Oxidkeramische Faserverbundwerkstoffe (Oxide Ceramic Matrix Composites — OCMC)
basieren zumeist auf Fasern aus Aluminiumoxid oder Mullit und Matrices im System
Aluminiumoxid, Siliziumoxid und Zirkonoxid. Ein bereits erprobtes Materialkonzept weist
Matrices mit Mullit als Hauptkomponente (Fullpulver) und Aluminiumoxid als Binde-
hilfsmittel auf. Daraus resultiert eine hochporése Struktur, durch welche die Schadens-
toleranz des Faserverbundwerksstoffs erheblich gesteigert wird. Versagen tritt in die-
sem Fall nicht schlagartig ein, sondern mit quasi-duktilem Schadigungsverhalten vor
Erreichen der Grenzlast, unter Ausnutzung energie-dissipierender Mechanismen wie
Faser-Pull-Out und Rissablenkung an Faser-Matrix-Grenzflachen.

FUr eine neue Matrixvariante werden Aluminiumoxid als Hauptkomponente und na-
noskalige Zirkonoxid-Partikel als Bindehilfsmittel verwendet. Dadurch soll die Scha-
denstoleranz des oxidkeramischen Faserverbundwerkstoffs erhalten bleiben und
gleichzeitig die Festigkeit weiter gesteigert werden. Zum Vergleich wurden Proben mit
identischen Fasern (Aluminiumoxid), aber unterschiedlichem Matrixaufbau (mullitisch
bzw. Aluminiumoxid-basiert) hergestellt und untersucht. In Zug-, Druck-, Biege- und
Scherversuchen wurden die Festigkeiten sowie die charakteristischen, elastischen Ma-
terialkenndaten ermittelt. Zur Bewertung der Schadigungsmechanismen beider Materi-
alvarianten wurden zusatzlich mikrostrukturelle Untersuchungen durchgefihrt. Beide
Werkstoffe kdnnen so bezlglich ihrer Belastbarkeit und Schadenstoleranz bewertet
werden. Des Weiteren wird ein Materialmodell auf Basis der Finite-Elemente-Methode
(FEM) entwickelt und anhand der Versuchsdaten kalibriert. Damit soll kiinftig eine opti-
mierte Auslegung von OCMC-Bauteilen ermdglicht werden.
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1. Einleitung

Keramische Faserverbundwerkstoffe (im Englischen Ceramic Matrix Composites, kurz
CMC) stellen eine relativ neue Materialklasse dar. Sie kombinieren die vorteilhaften Ei-
genschaften von monolithischen Keramiken wie beispielsweise die hohe Temperatur-
bestandigkeit mit der mechanischen Widerstandsfahigkeit der Faserverstarkung und
kdnnen somit auch in Gebieten eingesetzt werden, in denen monolithische Keramiken
wegen ihrer hohen Sprddigkeit ungeeignet waren.

Im Rahmen der hier vorgestellten Arbeit wurden verschiedene oxidkeramische Faser-
verbundwerkstoffe (Oxide Ceramic Matrix Composites) mechanisch charakterisiert, um
einerseits die durch unterschiedliche Ausgangsmaterialien und Herstellungsprozesse
erzielten speziellen Materialeigenschaften zu untersuchen und andererseits mit den



gewonnenen Werkstoffkenngrof3en die Anpassung und Validierung der Simulation mit-
tels Finite-Elemente-Methoden (FEM) zu erlauben. Diese soll als Basis fur die weitere
Optimierung der Werkstoffe bzw. fir die optimale Auslegung von Bauteilen dienen.
Mogliche Anwendungen sind im Bereich Brennertechnik und Ofenbaukomponenten zu
sehen, bei denen die Werkstoffe Einsatztemperaturen bis zu 1300C standhalten muis-
sen. Bei vielen Anwendungen wird eine hohe Thermowechselbestandigkeit gefordert,
die nur mit keramischen Faserverbundwerkstoffen auf Grund ihrer sehr guten Scha-
denstoleranz erreicht werden kann.

2. Aufbau der untersuchten Materialien

Alle untersuchten Werkstoffe verwenden die Fasern ,Nextel 610 der Firma 3M [1]
(> 99 % Al,O3) und unterscheiden sich durch die Zusammensetzung der Matrix. Die
Herstellung der untersuchten Materialien erfolgte durch die Fa. Pritzkow Spezialkeramik

2].

2.1 AVM1415N

Das Material AvM1415N ist ein praxisbewahrtes Standardmaterial. Die Matrix besteht
aus einer mullitischen Hauptkomponente (Fullpulver, Partikeldurchmesser £ 2 ym) und
einem Bindehilfsmittel aus Aluminiumoxid (Partikeldurchmesser ca. 0.2 um).

2.2 FW12

Das neuentwickelte Material FW12 weist eine Matrix aus Aluminiumoxid als Hauptkom-
ponente (Partikeldurchmesser ca. 0.5 — 0.8 um) sowie nanoskalige Zirkonoxid-Partikeln
als Bindehilfsmittel (Partikeldurchmesser < 0.1 um) auf.

Beide Werkstoffe zahlen zu den sog. ,Weak Matrix Composites”. Die Bruchdehnung der
Matrix ist erheblich kleiner als die der Fasern. Daher wird in diesem Zusammenhang
auch oft von ,Inverse Composites” gesprochen [3]. Um Schadigungsrisse an den Fa-
sern zu stoppen oder umzulenken, muss die Faser-Matrix-Anbindung maoglichst
schwach ausgelegt werden. Dies kann durch einen hochpordsen Matrixaufbau erreicht
werden, der wiederum aus einer bimodalen GroRR3enverteilung der entsprechenden Par-
tikel (Fullpulver und Bindemittel) resultiert [4]. Dieses Konzept ist in Abb. 1 dargestellit.

Abb. 1: Weak Matrix Composite (WMC) nach dem Kon-
zept von [4]. Die schwache Faseranbindung wird er-
reicht durch eine bimodale GréRRenverteilung der Mat-
rixpartikel (Fullpulver und Bindemittel).

Bindemittel

Fullpulver

3. Mechanische Charakterisierung

3.1 Versuchsplanung

Neben Festigkeitswerten unter verschiedenen Beanspruchungsarten sollen auch die
elastischen Konstanten zur Definition eines transversal-isotropen Materialmodells in der
FEM-Simulation ermittelt werden. Tab. 1 zeigt eine Ubersicht. Die Versuchsdurch-
fuhrung und Auswertung der Kennwerte erfolgten jeweils in Anlehnung an Norm [5].



Tab.1: Versuchsplan

Experiment: MessgrofRen: Daraus ermittelbare Kenn-
werte:

Vierpunkt-Biegung Kraft und Weg am Belastungsstem- Biegefestigkeit, Biegesteifigkeit

(Langbiegeproben) pel (E-Modul)

Uniaxialer Druck Kraft und Weg am Belastungsstem- Druckfestigkeit, Kompressions-

pel, Langsdehnung aus Messungen modul (E-Modul), Bruch-
mit Dehnungsmessstreifen (DMS)  dehnung

Uniaxialer Zug Kraft und Weg an Probenspannzan- Zugfestigkeit, Steifigkeit (E-
gen, Langs- und Querdehnung aus Modul), Bruchdehnung, Quer-
DMS-Messungen kontraktionszahl

Dreipunkt-Biegung Kraft und Weg am Belastungsstem- Interlaminare Scherfestigkeit

(Kurzbiegeproben) pel

Druck-Scher-Versuch Kraft und Weg am Belastungsstem- Interlaminare Scherfestigkeit
pel

losipescu-Scher-Versuch Kraft und Weg an Belastungsvor-  Schubmodul
richtung, Scherung aus +45>DMS

3.2 Probenentnahme und Orientierungseinfluss

Die vorliegende Webart (achtstréangiges Satin) bedingt, dass die Decklagen der Proben
eine Vorzugsorientierung aufweisen, obwohl generell der Fasergehalt in Langs- und
Querrichtung gleich ist. Es wurden daher Proben mit zwei unterschiedlichen Orientie-
rungen entnommen: Bei den Langsproben ist die dulRerste Faserlage parallel zur Pro-
benlangsachse ausgerichtet, bei den Querproben senkrecht dazu. Der Orientierungs-
einfluss wurde bei allen Experimenten bericksichtigt. In Abb. 2 und 3 ist der vierlagige
Aufbau im Querschnitt skizziert.
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3.3 Vierpunkt-Biegeversuche

Die stéabchenférmigen Proben (70 x 10 mm, Probendicke ca. 1.4 mm) wurden durch vier
Auflagerrollen weggeregelt bis zum ersten deutlichen Lastabfall belastet. Gemessen
wurden Kraft und Weg am Belastungsstempel. Die nach [5] ausgewerteten Daten typi-
scher Proben sind in den Spannungs-Durchbiegungs-Kurven in Abb. 4 ersichtlich.
Samtliche Kurven zeigen ein nahezu lineares Verhalten bis zum Versagen, da beim
vorliegenden Lastfall fast ausschlie3lich die Fasern belastet werden. Dies steht im Ein-
klang mit Aufnahmen der Bruchflachen, die ein Zugversagen der Deck-Gewebelage als
Schadigungsursache erkennen lassen. Eine kontinuierliche Steifigkeitsabnahme durch
unterkritische Schadigung der Matrix konnte bei matrixdominierten Lastfallen wie ,in-
plane®- und ,out-of-plane“-Druckversuchen beobachtet werden. Aber auch die Biege-
proben zeigen minimale Steifigkeitsverluste kurz vor Versagen, die mit Knackgerau-
schen korreliert werden konnten, was auf eine interlaminare Matrixschadigung hindeu-
tet.
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Abb. 4: Typische Spannungs-Durchbiegungs-Verlaufe von Vierpunkt-Biegeproben

Das Material AvM1415N (gestrichelte Kurven c, d) weist mit einem Durchschnittswert
von 156 MPa nur in etwa die Halfte der durchschnittlichen Biegefestigkeiten der FW12-
Proben (a, b) mit 303 MPa auf. Auffallig sind die jeweils deutlich htheren Steifigkeiten
der Langsproben (a, c) gegenuber denen der Querproben (b, d) und insbesondere bei
den FW12-Langsproben das Spannungsplateau bei etwa 200 MPa (eingekreister Be-
reich in Abb. 4), auf das die Biegespannung nach dem ersten Versagen abfallt. Diese
Restfestigkeit, die bei den AvM-Proben nicht beobachtet werden konnte, lasst auf eine
besonders hohe Schadenstoleranz der neuen Materialvariante schlief3en.

Auch die mikrostrukturelle Untersuchung von Bruchflachen zeigt bei der Gegentiberstel-
lung von Querproben aus AvM- bzw. FW12-Material deutliche Anzeichen einer gestei-
gerten Schadenstoleranz des neuen Materials, die an erhdhten Anteilen von Rissablen-
kung, Faser ,pull-out” und insgesamt einer gréf3eren, zerklufteten Bruchflache zu er-
kennen ist (Abb. 5).

3.4 Zugversuche

Die Zugproben (150 x 16 mm) wurden in der Mitte tailliert (Ubergangsradius 2.5 mm),
um das Versagen in Probenmitte und nicht im Einspannungsbereich zu initiieren. Auf
beiden Probenseiten wurde je ein l&angs- und ein querorientierter Dehnungsmessstreifen
appliziert. Die Spannungs-Dehnungs-Kurven der untersuchten Proben sind in Abb. 6
dargestellt.



Abb. 6: Spannungs-Dehnungs-Kurven der untersuchten Zugproben (li.), Bruchstelle (Mi.), rasterelekt-
ronenmikroskopische Aufnahme einer Bruchflache (re.)

Aufgrund der homogenen Querschnittsbeanspruchung zeigt sich im Zugversuch kein
Einfluss der Randfaserorientierung. Die durchschnittliche Zugfestigkeit des FW12-
Materials (durchgezogene Kurven) ist mit 121 MPa etwa doppelt so grol3 wie diejenige
der AvM1415N-Proben (gestrichelte Kurven) mit 62 MPa. Auffallend ist der deutliche
Unterschied zwischen Zug- und Biegefestigkeitswerten, obwohl Schadigungsuntersu-
chungen zeigen, dass samtliche Biegeproben ebenfalls durch Zugversagen der Rand-
fasern gebrochen sind.

3.5. Druck-Scher-Versuche

Der Druck-Scher-Versuch wurde zur Ermittlung der interlaminaren Scherfestigkeit
durchgefuhrt. Die 20 x 20 mm grol3en Proben, die im Gegensatz zu den anderen Ver-
suchen aus Material mit achtlagigem Aufbau gefertigt wurden, um eine ausreichende
Materialdicke zu erhalten, sind von beiden Seiten spitz eingekerbt. Die Kerbgrinde
Uberlappen um ca. 0.2 mm. So wird bei Druckbelastung der Probe ein reines Scherver-
sagen initilert. Ergdnzend wurden Dreipunkt-Kurzbiegeversuche durchgefihrt, die sich
ebenfalls zur Untersuchung der Scherfestigkeit eignen, aber durch tberlagerte Druck-
spannungen der Auflager tendenziell zu hohe Kennwerte liefern [6]. Fir FW12 wurde
eine durchschnittliche interlaminare Scherfestigkeit von 20 MPa und fir AvM1415N von
11 MPa ermittelt.

Abb. 7: Druck-Scher-Versuch: Prinzip (li.), belastete Probe (i.), interlaminare Bruchflachen (re.)



4. Simulation

Mit den ermittelten elastischen Konstanten aus den zuvor beschriebenen Versuchen
wurde in der FEM-Simulationssoftware ABAQUS 6.9 ein linear elastisches, transversal-
isotropes Materialmodell erstellt. Die Zugproben mit variiertem Ubergangsradius wurden
bei der Modellierung jeweils mit der Bruchkraft aus den realen Tests belastet. Es zeigen
sich starke Spannungsiiberhéhungen im Bereich der Ubergangsradien, die bei der for-
malen Auswertung nach Norm [5] nicht bertcksichtigt werden. Da aber das Versagen in
diesen Bereichen auftrat, lassen sich die im Vergleich zu den Biegeversuchen zu nied-
rigen Zugfestigkeitswerte erklaren. Abb. 8 zeigt den berechneten Verlauf der Zug-
Normalspannung im hdchstbelasteten Querschnitt fiir verschiedene Ubergangsradien.

Abb. 8: Spannungsverlauf im héchstbelasteten Querschnitt fur verschiedene Ubergangsradien (li.),
Spannungsverteilung am Ubergangsradius 2.5 mm (Mi.) und 20 mm (re.)

5. Fazit

Das neu entwickelte FW12-Material weist unter allen untersuchten Belastungs-
bedingungen ca. 100 % hdhere Festigkeiten als das Standardmaterial AvM1415N auf.
Die fur viele Anwendungsfélle erforderliche Schadenstoleranz bleibt gegentber dem
Referenzmaterial stets erhalten oder ist sogar erh6ht. Unter Biegebeanspruchung zeigt
sich ein starker Orientierungseinfluss der Deckfaserlage, der bei der Auslegung von
Bauteilen bertcksichtigt werden sollte. Erste FEM-Simulationsstudien konnten Diskre-
panzen zwischen den Ergebnissen verschiedener Versuchsreihen erklaren.
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