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1. Einleitung

Ziel des Versuchs ist die Praparation und Analyse von Zirkoniumoxidkeramiken. Die Proben
werden geschliffen, poliert, gedtzt und mithilfe der Linear- und Punktanalyse werden die
mittlere KorngroRe und die Porositat bestimmt.

2. Grundlagen

Keramiken aus Zirkoniumdioxid finden in der Industrie vielfaltige Einsatzmoglichkeiten. Da
reines Zirkoniumdioxid aufgrund einer Volumenzunahme von etwa 4% und einer Scherung
von ca. 8%, die mit der martensitischen Umwandlung der tetragonalen in die monokline
Phase verbunden sind (Abb.1), nicht als Werkstoff eingesetzt werden kann, wird es mit
anderen Oxiden (wie z.B. Y,03) dotiert. Dies flihrt zu einer Stabilisierung der tetragonalen
bzw. der kubischen Phase. Dabei entstehen je nach Dotierung unter anderem teilweise
stabilisiertes Zirkoniumoxid (PSZ) und

m-zro, K, t-r0, 2644 K c-zr0, | kubisch stabilisiertes Zirkoniumoxid (CSZ)
(Abb.2/3)
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Abb. 2: Mikrostruktur von PSZ [1]

Abb. 3: Mikrostruktur von CSZ [1]



Um eine qualitative und quantitative Aufklarung des Gefliges durchzufiihren, wird es mittels
Keramographie untersucht. Dieses Verfahren besteht aus Praparation, Kontrastierung,
Aufnahme sowie Auswertung der Gefligebilder. Die Praparation umfasst reprasentative
Probenentnahme, Einbetten der Probe sowie den Schleif- und Poliervorgang. Um das Geflige
sichtbar zu machen, wird eine Kontrastverstarkung mithilfe optischer, chemischer oder
physikalischer Atzvorgiange durchgefiihrt. Die Bestimmung der KorngréRe und der Porositét
erfolgt durch Linear- und Punktanalyse.

Die Linearanalyse wird an Abbildungen der gedtzten Proben durchgefiihrt, wobei ein
Linienraster auf das Gefligebild aufgelegt und die sogenannte mittlere Sehnenlange
bestimmt wird. Diese dient als MaR fir die mittlere KorngréRe. Es gilt:
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3.
Die Punktanalyse erfolgt an Abbildungen nicht geadtzter Proben. Dabei wird ein Punktraster
auf die Abbildung der Probe gelegt und der relative Porenanteil im Geflige ermittelt. Hierbei

gilt:

N
XPoren = Poren (GlZ)

Nges
Xporen: Relativer Porenanteil
Nporen: Anzahl der Rasterpunkte, die auf Poren liegen
Nges: Gesamtzahl der Rasterpunkte

3.Versuchsdurchfiihrung

3.1. Probenpraparation

Den vorliegenden Zirkoniumoxidkeramiken (PSZ und CSZ) werden jeweils drei Proben
entnommen. Diese werden mithilfe einer Presse in einen thermoplastischen Kunststoff - es
konnen auch Harze verwendet werden - eingebettet und in einer Schleif- und
Polierapparatur platziert. Die Drehzahl wird auf 150 U/min eingestellt. Beim Schleifvorgang
wird der Probenhalter gegen eine Schleifscheibe einer bestimmten Kérnung gedriickt, beim
Polieren werden Kunstfaserpolierscheiben verwendet. Aullerdem werden ein Schmiermittel
und eine Diamantsuspension (bei Feinstpolieren: SiO,-Suspension) zugegeben. Nach Ablauf
jedes Vorgangs werden die Proben mit Wasser und Ethanol gewaschen, getrocknet und
unter dem Lichtmikroskop auf Glatte und Sauberkeit der Oberflache untersucht. Wird ein
zufriedenstellendes Ergebnis erzielt, so geht man zu einer feineren Kérnung (iber.

Schleif- und Poliervorgang:

Kérnung Druckkraft/ Probe  Zeit
1. Grobschleifen 18 um 20N 5 min
2. Feinschleifen 9 um 20N 5 min
3. Grobpolieren 6 um 20N 15 min
4. Feinpolieren 3 um 15N 15 min
5. Feinstpolieren 0,05 um 15N Si0: 2 min / Wasser: 2-3 min



3.2. Atzvorgang

3.2.1. Chemisches Atzen

Jeweils eine Probe der beiden Keramiken CSZ und PSZ wird chemisch mithilfe von
Phosphorsdure geatzt. Dazu wird die Sdure auf einer Heizplatte auf eine Temperatur von
240 °C bis 250 °C erhitzt. Die trockene Probe wird in die heile Saure fiir eine bestimmte Zeit
eingetaucht, wieder herausgeholt, gewaschen und unter dem Lichtmikroskop betrachtet.
Falls das Ergebnis nicht gut genug ist, wird eventuell nachgeatzt.

Atzdauer Nachéatzen
CSz 1,5 min --
PSz 1 min 30s

3.2.2. Thermisches Atzen

Dieser Atzvorgang findet in einem auf 1400 °C vorgeheizten Ofen statt. Eine CSZ- und eine
PSZ-Probe werden in der Ofenmitte platziert und 30 min einer Temperatur ausgesetzt,
welche etwa 100 bis 250 °C unterhalb der Sintertemperaturen der beiden Keramiken liegt.
Dies stellt sicher, dass keine Volumendiffusion, sondern nur Oberflachen- und
Korngrenzendiffusion stattfinden, womit das Geflige unverandert bleibt. Nach Ablauf der
Zeit werden die Proben herausgenommen und ca. 20 min zum Kiihlen an der Luft stehen
gelassen. Die abgekiihlten Proben werden unterm Mikroskop untersucht.

3.3. Auswertung der Gefligebilder

Von allen sechs Proben werden lichtmikroskopische Abbildungen 200-facher VergréoRerung
erstellt.

3.3.1. Punktanalyse

Die Bilder der beiden nicht geatzten Proben dienen als Vorlage fiir die Punktanalyse. Dabei
wird ein Punktraster mit insgesamt 252 Punkten verwendet. Die auf Poren liegenden Punkte
werden gezahlt und der relative Porenanteil der beiden Keramiken nach (Gl.2) berechnet.
3.3.2. Linearanalyse

Fir die Linearanalyse wird ein Linienraster mit sechs gleichlangen Linien und einer
Gesamtlinienlange von 1038 mm benutzt. Da dieses Raster den Bildern angepasst werden
muss, wird ein Korrekturfaktor von X=0,557 eingefiihrt. Es werden alle Schnittpunkte der
Rasterlinien mit den Korngrenzen gezahlt und die mittlere Sehnenlange nach (Gl.1) ermittelt.



4. Ergebnisse

Im Folgenden werden Abbildungen der untersuchten Proben prasentiert und die
entsprechenden Auswertungen der Analysemethoden durchgefiihrt.

Abb. 4: CSZ, nicht geditzt, 200-fache Vergréfierung

Nporen 23
X = =—=0,0913 =9,13%
Poren ,CSZ Nges 252

Abb. 5: PSZ, nicht geditzt, 200-fache Vergréfierung

NPoren 21
X = =——=0,0833 =8,33%
Poren ,PSZ Nges 2 5 2




Ermittelte Schnittpunkte: 158
1038 mm -10%-0,557

gCSZ,chem = 158 . 200

~ 18,30 um

Abb. 7: CSZ, thermisch gedtzt, 200-fache Vergréfierung

Ermittelte Schnittpunkte: 116
_ 1038 mm - 103 0,557

SCSZ,therm = 116 . 200

~ 24,92 um



Abb. 8: PSZ, chemisch geditzt, 200-fache Vergrofierung

Ermittelte Schnittpunkte: 56
1038 mm - 103- 0,557

SPSZ,chem = 56200 ~ 51,62 um

Abb. 9: PSZ, thermisch geditzt, 200-fache ergrrliﬂerung

Ermittelte Schnittpunkte: 53

_ 1038 mm - 103%-0,557
SPSZ,therm = 53.200 ~ 54,54 um




Tab. 1: Zusammenfassung der Ergebnisse
Csz pPSz

chemisch | thermisch | chemisch | thermisch

Mittlere
_| 18,30 um 24,92 um 51,62 um 54,54 um
Sehnenldnge S " " " "
Porositat 9,13% 8,33%

5. Diskussion der Ergebnisse

5.1. Abweichungen

Wie man aus (Tab. 1) unschwer erkennen kann, weichen die Werte der mittleren
Sehnenldnge beider thermisch gedtzten Proben von denen der chemisch gedtzten nach oben
ab. Dies l3sst sich darauf zuriickfiihren, dass beim thermischen Atzvorgang die Korngrenzen
nicht deutlich genug hervorgehoben wurden (siehe Abb. 6-9), was seinerseits zu weniger
Schnittpunkten und damit zu gréReren Sehnenlangen fiihrte. Warum die Korngrenzen nicht
deutlich sichtbar sind, kann man mit 100%-er Genauigkeit nicht sagen, jedoch kdnnte man
eine zu kurze Atzdauer sowie eine falsche Platzierung im Ofen in Betracht ziehen. Eine
weitere Fehlerquelle ist die Tatsache, dass jeweils nur ein Abbild untersucht wurde, was
nicht als eine reprasentative Analyse bezeichnet werden kann. Dies gilt auch fir die
Punktanalyse. Bei der Porositatsbestimmung ist aulerdem zu beachten, dass die Grol3e der
Rasterpunkte das Ergebnis verfalschen kann. Zu grofRe Punkte kdnnen mit einer héheren
Wahrscheinlichkeit eine Pore abdecken.

5.2. Fehlerrechnung

Da die oben bestimmten Werte der Sehnenlangen nur als Mittelwerte betrachtet werden
kénnen, wird im Folgenden zusitzlich noch eine Standardabweichung s(S) abgeschatzt.
Dabei gilt fiir beide Keramiken:

_ 5
s =— (GL3)

) VN
S: Mittlere Sehnenlange
N: Anzahl der Schnittpunkte der Rasterlinien mit den Korngrenzen
_ 18,30 um
s(S =———~= 1,46 um
( CSZ,chem) \/ﬁ
s ) 2492pm a1
S =——=x 2, m
CSZ,therm \/1—16 u
(§ ) 51,62 um 690
S ) =———=690um
PSZ ,chem \/5_6

_ 54,54 um
s(Spsz therm ) = BV ~ 7,49 um

Auch fiir die Porositat P kann ein Fehler s(P) abgeschatzt werden:

X
s(P) = 22 (GL.4)
i NPoren
Xporen: Relativer Porenanteil

Nporen: Anzahl der Rasterpunkte auf Poren



8,33%

s(Pesz) = Nl 1,74%
9,13%
S(Ppsz) = m = 1,99%

6. Zusammenfassung und Literaturangabe

Tab. 2: Zusammenfassung mit Fehlergrenzen

CSz PSZ
chemisch thermisch chemisch thermisch
Mittlere
. = 18 um + 2 um 25um+2pum | 52um+ 7 um 55pum + 8 um
Sehnenlange S
Porositat 9% + 2% 8% + 2%
Literatur:

[1] Skript zum Werkstoffwissenschaftlichen Grundpraktikum

[2] Skript zur Vorlesung "Einfihrung in die Keramik"




