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3 Vortrage 2

3.1 Gefiuigedesign
Gefiligeeinfliisse auf Werkstoffeigenschaften

e Dr. llka Lenke
CeramTec AG
Plochingen

und

e Elke Vitzthum
CeramTec AG
Lauf a. d. Pegnitz

Die Folien finden Sie ab Seite 177.

3.1.1. Einleitung

Die Werkstoffeigenschaften der technischen Keramik unterscheiden
sich wesentlich von der herkdbmmlichen Gebrauchskeramik. Zu den
wichtigsten Werkstoffgruppen der technischen Keramik gehdren Alu-
miniumoxide (Al,O3), Zirkonoxide (ZrO,), Siliziumcarbide (SiC), Silizi-
umnitride (SizN4) und Silikate.

In jeder Werkstoffgruppe gibt es durch die fortschreitenden Erkennt-
nisse bei der Keramikentwicklungen ein Vielzahl von Typen, deren
physikalische oder mechanische Eigenschaften sich zum Teil deutlich
voneinander unterscheiden kénnen.

In Bild 1 sind exemplarisch unterschiedliche Aluminiumoxid-Gefiige
dargestellt. In den 80iger kamen Uberwiegend relativ grobkérnige
Oxide zum Einsatz. Durch die Verwendung anderer Aluminiumoxid-
Rohstoffe und eine Optimierung der Prozesstechnik entwickelten sich
in den 90iger Jahren dann immer feinkérnigere Aluminiumoxide und
Mischoxide mit verbesserten Werkstoffeigenschaften.
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Bild 1: Entwicklungshistorie von Aluminiumoxidwerkstoffen:
a) AlLO3 hergestellt aus Feinpulver (vor 1980),
b) Al,O3, Pulver hergestellt aus dem Alkoxid-Prozess (seit
1994),
c) Al,Oz mit Pulver hergestellt aus NH,AICO3(OH), (seit 1999),
d) AlL,O3, verstarkt mit Zirkonoxid und Plattchen (seit 1997)

Ein Beispiel fur drei unterschiedliche Aluminiumoxide ist in Tabelle 1
aufgefuhrt. Je nach Anforderungsprofil der Anwendung kommt der
eine oder andere Typ zum Einsatz. Stehen zum Beispiel hohe Festig-
keitsanforderungen im Vordergrund so weist "Rubalit® A 1999,6" die
besten Werkstoffeigenschaften im Bereich Biegefestigkeit und Druck-
festigkeit auf. Soll hingegen eine hohe Harte den Werkstoff auszeich-
nen, dann eignet sich besonders der Typ "B40". Ist fir die Anwendung
eine niedrige Warmedehnung bzw. ein kleiner Langsausdehnungsko-
effizient wichtig, dann fiele die Wahl auf "Rubalit® A 1896". Sind die
Werkstoffeigenschaften von allen drei Typen fir eine bestimmte An-
wendung ausreichend, so wird in der Regel dem kostengiinstigsten
der Vorzug geben. In dem aufgeflihrten Beispiel wéare dies der Typ
"Rubalit® A1896", bei dem die Grundrohstoffe giinstiger sind als bei
den anderen beiden.
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Werkstoffname Einheilt | Rubalit® Rubalit® B40
A 1896 A 1999,6

Hauptbestandteil Al,O4 Al,O3 Al,O3
Dichte g/cm? 3,71 3,88 3,82
Biegefestigkeit (20°C) | MPa 330 380 300
Druckfestigkeit MPa 3.400 4.000 2.000
E-Modul GPa 330 350 360
Vickersharte HV0,5 1.520 1.600 1.700
Bruchwiderstand Kc | MPam"” 4 4 4,2
Weibullmodul >10 >13 8
Warmeleitfahigkeit W/mK 0,9 0,9 0,9
Langenausdehnungs- 54 7,5 7,2
koeffizient (20-200°C)

Tabelle 1: Ubersicht (iber Werkstoffeigenschaften verschiedener
Aluminiumoxide

Rohstoffe
Masse

Eigenschaften

\/

Sinter-
prozess

Das Design des Gefliges bestimmt entscheidend die Werkstoffeigenschaften

Bild 2: Einflussfaktoren auf das Geflige und die Werkstoffeigen-

schaften

Die Beeinflussung der Grund-Werkstoffeigenschaften erfolgt tber die
Mikrostruktur bzw. Uber das Geflige (Bild 2). Diese wiederum werden
malfgeblich von den verwendeten Rohstoffen, der Aufbereitung und
Formgebung und dem Sinterprozess beeinflusst. Schlussendlich
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nimmt die Gite des Hartbearbeitungsprozess nach dem Sintern zu-
satzlich Einfluss auf die Bauteileigenschaften, worauf hier aber nicht
eingegangen wird.

3.1.2. Beispiele
3.1.2.1. Einfluss der Rohstoffe

Die Basis fur die in Bild 1 dargestellten ersten drei Aluminiumoxid
Gefiige waren drei unterschiedliche Aluminiumoxid-Pulverqualitaten.
Das relativ groben Al,O5-Geflige in Bild 1a wurde mit so genanntem
Feinpulver (Bild 3a) erzeugt. Das feinere Gefilige des Folgebildes (1b)
konnte mit Hilfe einer kugelférmigen Al,O3 Pulverqualitéat (3b) herge-
stellt werden und die noch feinere Struktur in Bild 1c durch die Ver-
wendung von Al,O3 Nanopulver (3c).

.....
(A Rl i S e e e B S A SRSy 0o S A B S B A R |
CeramTec 20.0kV 22.0mm x10.0k Sl 01 5.00um CeramTec 20.0kV 21.5mm x10.0k SE 9/01 5.00um CeramTec 20.0kV 21.9mm x10.0k SE(L) 9/19/01

Bild 3: Unterschiedliche Al,Os-Pulverqualitaten.
a) Feinpulver bzw. "super-gemahlenes Pulver",
b) kugelférmiges Pulver gewonnen aus Alkoxiden durch kon-
trolliertes Ausfallen,
c) Nano-Pulver, hergestellt aus NH,AICO3(OH),

Wie das Beispiel zeigt, ist die Feinheit des eingesetzten Pulvers unter
anderem ausschlaggebend fir die entstehende Mikrostruktur des
Werkstoffes. Dartiber hinaus nehmen aber auch die Kornform, die
Kornverteilung, die spezifische Oberflache und die Reinheit des Pul-
vers einen Einfluss auf das spater entstehende Geflige.

3.1.2.2. Einfluss der Masse

In der keramischen Industrie wird unter dem Begriff "Masse" eine fiur
den formgebenden Prozess aufbereitete Pulvermischung verstanden.
In der Regel enthélt die Masse neben dem Grundrohstoff auch weite-
re Hilfsstoffe wie zum Beispiel Sinteradditive zur Steigerung der Sin-
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teraktivitat oder Binder zur Herstellung eines rieselfahigen Korns. Die
Wahl der Hilfsstoffart und -menge sowie die Prozessparameter der
Masseherstellung beeinflussen das Endgeflige ebenfalls.

3.1.2.3. Einfluss der Formgebung

Ein Beispiel fur den Einfluss des Formgebungsprozesses zeigt das
Ergebnis zur Messung des Weibullmoduls m (Weibullmodul: Malf} fir
das Streuverhalten der Festigkeitswerte, je héher der Wert, desto
kleiner die Streuung) in Bild 4. Die Uber das konventionelle Verfahren
Trockenpressen hergestellten Aluminiumoxide ereichten mittlere Fes-
tigkeitswerte von 472 MPa und einen Weibullmodul von 9. Wird als
formgebendes Verfahren das Direct Coagulation Casting (DCC) Ver-
fahren verwendet, bei dem der Grunkdrper direkt aus der flissigen
Phase abgeschieden wird, kann mit dem selben Rohstoff die Steige-
rung der Festigkeit auf 596 MPa und des Weibullmoduls auf 11 er-
reicht werden, da Uber dieses Verfahren ein fehlerfreieres Geflige
hergestellt werden kann.
&4
konventionail
a] o= 472 MPa 7 & b)

m=9

=
&

e
.'II
ky
L

(=]
[4,]

Ausfallwahrscheinlichkeit [%]
e

0,05
200 304 404 1000

Festigkeit [MPa]

Bild 4: Einfluss der Formgebungsverfahrens auf Werkstoffeigen-
schaften.
a) Herstellung Uber konventionelles Trockenpressen,
b) Herstellung Gber Direct Coagulation Casting (DDC)
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3.1.2.4. Zusammensetzung

Wie beschrieben, haben die Pulvergite, die Masseaufbereitung und
die Formgebung einen Einfluss auf die entstehenden Geflige und
somit auf die erreichbaren Werkstoffeigenschaften. Einen weiteren,
bedeutenden Einfluss hat aber auch die Zusammensetzung. Durch
die Beimengung von yttriumstabilisierten Zirkonoxid zum Aluminium-
oxid ist es zum Beispiel mdglich, Einfluss auf die Bruchzéhigkeit zu
nehmen.

20
18 b) Al,05-Cr,0,-Sr0-Zr0,-Y,0, 2500
b)
e — & 2000
F(% 14 B )
% . - 1500 <
e 10 ;
£ O - 1000
6 .
; - 500
2
0 - [ _ 3) ALO5Zr0,(Y,0,) 0
’ 4 7 16,5 55

Zirkonoxid Anteil in Vol.-%

Bild 5: Einfluss des Zirkonoxidanteils auf die Risszéhigkeit und Harte
sowie Gefligebild eines zirkonoxid- und plattchenverstarkten
Aluminiumoxides

Wie in Bild 5 dargestellt, steigt der Wert mit Zunahme des Zirkonoxid-
anteils an. Gleichzeitig nimmt aber die Harte des Werkstoffes ab.
Oftmals wird aber auch ein hoher Hartewert bei gleichzeitig hoher
Bruchzahigkeit gewtinscht. Der deutliche Abfall des Hartewertes kann
durch Zugabe von Seltenenerdoxiden wie Ceroxid / Strontiumoxid
vermieden werden. Gleichzeitig wird dabei eine weitere Steigerung
der Zahigkeit erreicht. Im Unterschied zu "reinen" Aluminiumoxiden,
wie sie in Tabelle 1 aufgefihrt sind, erreichen mit einer zweiten Phase
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verstarkte Aluminiumoxide Biegefestigkeiten von bis zu 1.200 MPa.
Die Erhéhung des Festigkeitswertes wird dabei auf den gefligebe-
dingten erhdhten Energiebedarf bei der Rissausbreitung durch Riss-
ablenkung und Phasenumwandlungen zurtickgefihrt.

Werden an Werkstoff nicht so hohe mechanische Anforderung, wie
oben beschrieben gestellt, dann ist es méglich, die Kosten zu senken,
indem mehr Glasphase zugesetzt wird. Neben den ginstigeren Roh-
stoffen, wird damit der Sinterprozess erleichtert. Der Werkstoff wird
bei niedrigeren Temperaturen und kirzeren Prozesszeiten dicht, die
Festigkeits- und Hartewerte liegen dann auf unterem bis mittlerem
Niveau.

3.1.2.5. Sinterbedingungen

Bild 6 zeigt bei gleicher Vergrélerung aufgenommene Gefuge, die bei
unterschiedlichen Vorbrenntemperaturen behandelt wurden, bevor sie
in einem heilisostatischen Sinterprozess ganzlich dicht gesintert wur-
den. Deutlich ist zu sehen, dass mit zunehmender Temperatur die
Gefligebestandteile gréf3er werden. Die Folge des gréber werdenden
Gefluges ist zwar ein abnehmender Hartewert (von HVys = 1850 auf
Werte unter 1800), der Bruchwiederstand (Risszahigkeit) nimmt daflr
aber bei Steigerung der Vorsintertemperatur von 1500 auf 1550°C
von 5 a

Bild 6: Einfluss des Zirkonoxidanteils auf die Risszahigkeit und Harte
sowie Gefligebild eines zirkonoxid- und plattchenverstarkten
Aluminiumoxides
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Bild 7: Werkstoffkennwerte, verstarktes Al,Os, in Abhdngigkeit von
der Vorsintertemperatur

Allgemein gilt, dass die Sinterbedingungen das keramische Gefilige
und somit die Werkstoffeigenschaften beeinflussen. Je héher die Sin-
tertemperatur und je langer die Haltezeit, desto grobkdrniger aber
auch dichter wird das Geflige ausfallen.

3.1.3. Ergénzende Beispiele

Im vorherigen Kapitel dienten Aluminiumoxide als Beispiel. Die be-
schriebenen Einflisse wirken aber analog auch bei allen anderen
Werkstofftypen. Exemplarisch ist abschleiend der Einfluss der Sin-
teradditive auf die Risszéahigkeit und die Biegefestigkeit von Silizium-
nitrid dargestellt. Bild 8 zeigt, dass mit steigendem lonenradius der
Additive (in diesem Fall Seltene-Erde-Elemente), der Festigkeitswert
von Uber 1000 MPa auf ca. 900 MPa abféllt, dass der Widerstand
gegen Rissausbreitung (Risszahigkeit) gleichzeitig aber deutlich an-

steigt von unter 7 auf fast 9 MPavm.
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Bild 8: Einfluss des lonenradius der Verstarkungsphase auf die
Werkstoffkennwerte von Siliziumnitrid

3.1.4. Zusammenfassung

Die einzelnen stellvertretenden Beispiele zeigen, dass eine Werk-
stoffklasse nicht genau mit einem Satz von Werkstoffkennwerten cha-
rakterisierbar ist. Vielmehr gibt es je Werkstoffklasse unterschiedlichs-
te Sorten, deren Kennwerte entscheidend durch die Rohstoffe, die
Masseaufbereitung, das Formgebungsverfahren und die Sinterbedin-
gung bestimmt werden. Mit dem Know-how (ber die unterschiedli-
chen Einflisse kann in einem gewissen Rahmen ein gezieltes Werk-
stoffdesign betrieben werden.

Die verwendeten Vortragsfolien (Nr. 1 bis 28) finden sich auf den
folgenden Seiten.
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