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Zusammenfassung:

Die Verdichtung von UzOg-Al-Cermets wird beschrieben. Eigene
Messungen werden mit den verfiigbaren Literaturdaten verglichen.
Die Erérierungen beginnen mit der Pulvercharakteristik der Cermet-
komponenten. Beim Mischvorgang werden z. B. die Methode der ,sedi-

mentativen Anpassung® und Versuche zur Ermittlung des Verteilungs-
grades beschrieben. Aufler dem Kaltpressen und Sintern zur Ver-
dichtung der Mischungen wird auch die Bearbeitung von U;Og-Al-
Formkorpern durch Walzen, Strangpressen und Bilderrahmentechnik
erdrtert. Die Dichtefunktionen werden mitgeteilt.

The unstable cermet combination of U;Og and aluminium, I: The technology of U;O4-Al cermets

Summary:

Compaction of U;Og-Al cermets is described. Authors’ own mea-
surements are compared with those reported in the literature. The
component powders are first characterized. With regard to mixing the
method of “‘sedimentation adjustment” and experiments on deter-

mining the degree of dispersion are described. The shaping methods
discussed include the following: cold pressing, sintering, rolling,
extrusion and “‘picture-frame” technique. The factors influencing
density are discussed.

La combinaison instable de cermei d’octoxyde de triuranium-aluminium, I: Technologie de fabrication de cermets de U;05-Al

Résumé:

La densification de cermets de U;O;-Al est décrite. Les mesures
des auteurs sont comparées aux données disponibles de la littérature.
Les considérations de I'article commencent avec les caractéristiques
de la poudre des constituants du cermet. En ce qui concerme le
mélange, sont décrits notamment la méthode d’<ajustement par sédi-

mentation» et les essais faits en vue d’obtenir le degré de répartition.
En dehors du pressage a froid et du frittage pour la densification des
mélanges est également traité I'élaboration de pidces de forme en
U,;04-Al par laminage, étirage et pressage. Les modes de densification
sont indiqués. .

= Elulcltung

Mit dem vorliegenden Aufsaiz sollen neue MeBergeb-
nisse mitgeteilt und vorhandene zusammengefallit wer-
den iiber eine Cermetkombination, die bereits mehrfach
als Reakiorbrennstoff eingesetzt worden ist. Hinzu

kommt, daBl diese Cermetkombination im Sinn der im-

zweiten Teil dieser Arbeit gegebenen Klassifizierung
»instabil® ist. Es gibt, auch im technologischen Sinn,
bisher kaum allgemein giiltige ,,Rezepte” oder Regeln,
nach denen sich solche instabilen Verbundwerkstoffe
behandeln lassen. Deutlich wird andererseits, besonders
am vorliegenden Beispiel, daf} Instabilitdt allein kein

#*) Dr. G. Ondracek und Dipl.-Ing. Brigitte Schulz,
Kernforschungszentr., Inst. f. Material- u. Festkorperforsch.,
Karlsruhe, Postfach 3640

Kriterium dafiir ist, ob solche Cermets sinavoll ange-
wendet werden konnen oder nicht. Im Fall der in
HochstfluBreaktoren verwendeten UgOg-Al-Kombination
soll daher zunéchst durch vollstindige Erfassung tech-
nologischer Ergebnisse ein klarer Uberblick geschaffen
werden.

2. Herstellung von U;Og-Al-Formkorpern

Das Ziel der Technologie von UjzOg-Al-Cermets ist
die Herstellung hochdichter Formkérper. Der Wechsel-
wirkung zwischen den Komponenten wurde dabei zu-
néchst noch keine besondere Beachtung geschenkt.

2.1 Pulvercharakieristik

Zur Charakterisierung der Cermetkomponenten sind
in Tabellel die Darstellungsbedingungen des UgOs-

Tabelle I
Darstellung des U;Og-Pulvers

eigene
Darstellungsbedingungen Literaturangaben Unter-
suchungen
Ausgangsmaterial U0,xH,0% %) UFs) ADU®% UO,5%7) UO,87) ADU
. %" Temperaiur [°C] 900 3, 4 8755) 12008  6007) 1. 400
£ 2. 800850
g g Dauer [h] 24,8) 28) 158) 29) 1. 24 2. 24
£ Atmosphire Luft 8) sauerstoffhaltig . 7)  Luft
2 Temperatur [°C] 100 9) 1557 950
£ 2 Dauer [h] 129) 170
“ % Atmosphire Luft % 9, 10) Luft
oen Kugelmiihle mit Gummi-
j': g Geridt Porzellangefdf} % 10) auskleidung %)
5 § Dauer [h] 129, 10) 0,25 %)
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Tabelle 11
Pulvercharakteristik der Komponenten von U;O4-Al-Cermets
Pulvercharakteristik Literaturangaben eigene Untersuchungen
U,0, Al U,04 Al
Al 10 99-5000
Al,O, 1000 6160
B 0,2 50
Ba 10
= Be 0,2
g C 12
;‘ Ca 50
'% Cd 0,5
wp GD Co 3
= g
s B Cr 15
§ A
T E Cu 20 1200 100
§% F 10
EZ  Fe 100 4700 <10 1300
g > Ga . 500
u > )
N3 K 20
@ 2, 5, 6, 12—16)
£2 L 1
@0
£ £ Mg 100 980
= g Mn 5 160
O 9
g Na 5
s N 25 1200
§. P 100
E P 100
Si 50 820 700
Sn 10
Ti 120
o 10.000 i
v 2
u. Sonstiges U teilweise 2200 0/U-Verhilinis 2,67
' angereichert
BET-Oberflache <0,051)
[m?/g]
Partikeldichte nach =821 7,70
Toluolpyknometer
[g/em®]
Partikelgestalt unregelmiBig . 2) unregelmiBig 2, 5, 6, 12—14, 10
V=200X und flockig 15)
Partikeldurchmesser <129 < 3 [10 Gew.%0] + Mittelwert 22 Mittelwert 18,6
[pem] < 445, 13) + 23 <7150 Gew.%] +

) AL M. Adamson und J. R. McWerther: ORNL-

TM-902, 1964

?) M.J.Graber, G. W.Gibson und Mitarbb.: IDO-

16 958, 1964

M.J.Graber und W.F. Zelesny: IDO-17 037, 1964

< 44[10%0] +2> 44 < 887) + > 7 < 30 [40 Gew.%0]%)

< 1499, 14-17) <719
> 44 < 1492 12) <129
< 17718) < 447, 13)
< 2109 < 44 [75 Gew.%0] +
+ =44 < 149[25 Gew.%0]1%)
> 44 < 149 17)
< 149 2, 5, 15)
< 2103)

3 J.Kittl, R.E. Machado und Mitarbb.: 2. UN Genf.
Konf. 6, 1958, 531

9 R.C.Waugh und R.J.Beaver: CF-57-9-60, 1967

5 T.D.deSouza-Santos, H. M. Haydt und C. T.
Freytas : A/Conf. 28/P/486, 1964
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Pulvers und in Tabelle II sowie in Bild1 die Pulver-
charakteristiken des Al- und des UjOg-Pulvers wieder-
gegeben. Die in Tab.I erwihnten Nachgliihungen fiir
U;04-Pulver haben den Zweck, eine vollstindige Trock-
nung und Stéchiometrie herbeizufiihren. Solche Nach-
glithungen zwecks Trocknung wurden auch fiir Al-Pulver
angewendet (560 bis 590 °C; 4:Std.; 7-107% Torr)1:2).

100 5

0

60

Summen- Hiufigkeil (%]

o 10 2 30 40 50 60 70 a0
Partikeldurchmesser [ ym }

Bild 1. Summenhiufigkeit der Pulver der Cermetkomponenten;
O—OQ U048, X X Al%, A A U,0; (cigene
Messung) @ ——@ Al (eigene Messung)

Die Analysendaten iiber die Mengenanteile von
Fremdstoffen (Tab.]) in den Cermetkomponenten sind
Maximalwerte. Sie wurden aus Angaben fiir mehrere
U,04- (HFIR, ATR) und Al-Sorten (Alcoa 101, A11100,
X-8001 u.a.) zusammengestellt. Von Bedeutung sollen
die Verunreinigungen an Kupfer, Magnesium und Sili-

zinm sein. Cu "011 bei hefere*l \<1{}0 w,

J.Jrg UUI

Sl soll die mechanlschenElgenschaften des Alumlmums
als Matrix verschlechtern 1),

2.2 Mischung

Zur Kombination der Komponenten diente meistens
die mechanische Mischung. Es handelt sich meist um
Cermets mit Einlagerungsstruktur. Die Mischbedingun-
gen sind in Tabelle IIl zusammengestellt. Wichtigstes
Kriterium fiir die Beurteilung des Mischprozesses ist
die erreichte Gleichmifigkeit der Verteilung. Als
Verteilungsgrad wurde die folgende Beziehung ge-
withlt 12 20) .

0 [%] =
[ ‘VZ[(x/y) real— (afy) iaeall * AL (&/y) reat]
(x/y) ideal

(1)

J -100

(%/Y) idea1 = eingewogenes Verhiltnis der Komponenten;

8 L.Baker,
1963, 390

) E.S.Bomarund J.N. Cunningham : CF-53-9-179,
1953

"8) T.E.Cole: ORNL-CF-60-33

9 C.F.Reinke: ANL-6665, 1963

1) Bergua, R.Friddle und Mitarbb.:
Elements 1959, Kap. 11

)y J.P.Schwartz: SPM 1965, 867

12) A M. Adamson, R.J.Beaver und J.E.Cun-
ningham : Powder Metallurgy, Plansee Proc. 1963, 61

13y 'R.L. Eiss : SCNC-257, 1958

1) J.D.Fleming und J.Johnson:
(1963), 84

15) J.D.Fleming und J. Johnson : TID-7642

16) R.A.Noland, D.E. Walker und L.C. Hymes :
ASTM Spec. Techn. Publ. 276, 1960, 336

17) E.S.Bomar und J.N.Cunningham: CF-53-5-190,
1953

S.D.Bingle und Mitarbb.: ANL-6800,

Fuel

Nucl.

Nucleonies 21

Tabelle 11T
Mischbedingungen fiir U;04-Al-Pulver-Gemenge

Literaturangaben eigene Unter-
suchungen
« Geometrie Zylinder 2, 5—7, 13, 16—18, 21)  Zvlinder
i Kugel 22)
& Konus 22)
'§ Material Glas 2 6,7, 18,17, 21 Polyvinyl-
= Porzellan 14, 18) chlorid
Stahl 20)
Gummiauskleidung %)
Geometrie sphirisch 58, 16, 18)
g&; o gitterformig 21)
%8 Schaufeln 14, 15, 19) .
%0 ’ 5 6 18 keine
5 = Material Hartgummi 5 8 18)
A3 Porzellan 16)
= Stahl 7. 17)
Plastik 14, 15, 19)
Mischmedien Luft 2), Aceton 7, 17) Luft

Zusiize [0,1—1 Gew.%o] von
ALO, - xI1,0 14, 15, 19)

Mischdauer [h] 27,18,17,18, 21y . 3 2) 12
814,15, 19) . 94 16)
Mischgeschwindigkeit 50 16) 70

[U/min]

(%/y) res1 = gemessenes Verhilinis der Komponenten in
Proben mit konstantem Gewicht; V= Zahl der Messun-
gen; h[(2/y)rea] = Haufigkeit der gemessenen Kon-
zentrationsverhaltnisse.

Die Dispergenten Konzentrationen in anderen Arbei-

ron Lsﬁuus.l d.lJlJ.lbbh €I I‘I‘u -

PRI PN

den Verfahren nur in einem raehr oder Wemger groﬁen
Streubereich iiberein (z.B. rontgenographisch vollstin-
dige Homogenitit, chemisch 8 %o Inhomogenitit " 17) ).
Ein stérender Effekt fiit- die Erreichung eines hohen
Verteilungsgrades ist die Neigung der U;Og-Pulver zur
Agglomeration 3 12 13) | Feine Pulver agglomerieren be-
sonders stark oberhalb bestimmter Konzentrationen
(z.B. >37Vol.% Uz0412)). Beim Aluminium_ sollen
grobe Pulver zu schlechierer Verteilung fiihren ). Ge-
ringe Beimengungen von hydratisiertem Aluminium-
oxid verbessern die Verteilung des Dispergenten in der
Matrix 1% 15:19) | Dies geht vermutlich auf die absto-
Bende Wirkung von OH-Gruppen zuriick. Die Misch-
gefilformen scheinen keinen wesentlichen Einflul auf
den Verteilungsgrad zu haben. Vergleichende Unter-
suchungen zwischen Kugel- und Konus-Gefdfen erga-
ben keinen Unterschied in der Verteilung®). Dagegen
soll das Verhaltnis zwischen dem Volumen eingelegter
Porzellankugeln, dem Pulvervolumen und dem Volumen
des verbleibenden freien Raumes im Mischgef&R wichtig
sein 16), Mit den giinstigen Werten Fxygel : Vpulver ¢
Vareitsraum =2 ¢ 1 : 1 18)  erreicht man bessere Ver-
teilung.

Fiir die vorliegenden Uniersuchungen wurde der
Verteilungsgrad durch quantitative metallographische
Analyse am Probekorper festgestellt (MeBfldche ~

18) G.Bockstiegel und J.Hewing: Arch. Eisen-
hiittenwes. 36 (1965), H. 10

19) J.D.Fleming, J.Johnson und S. H: Bromar:
TID-19 057, 1963

20) A.Sesse und G.Ondracek:
Januar 1969

2l) W.C.Francisund S. E. Craig: IDO-16 574, 1960

W.C.Francis und G. W. Gibson : IDO-16 827, 1962
22) S.Peterson ; Nucl Safety 6 (1964), 41

Zeiss-Informationen,
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1 mm?3)2% 23), Die Werte wurden nach Gleichung (9)
berechnet und sind als Konzentrationsfunktion in Bild 2
wiedergegeben (Matrixwechsel bei 60 Vol.%e Al).

100

80

Verteilungsgrad { % )

60

o L.
g 50 60 70 80 80
Al ~Gehalt [ Vol. %]
Bild 2. Verteilungsgrad in UgOgAl-Formkérpern nach metallo-
graphischer Analyse und Gleichung (1)

Der Nachteil mechanischer Trockenmischung von
Pulvergemengen besteht darin, dafl sich dabei die Pul-
vercharakteristik, d.h. insbesondere PartikelgroBe und
-gestalt, durch Reibung verdndern. Man kann diesen
Nachteil umgehen, wenn man ,,na“ mischt, d. h. wenn
man das Pulvergemenge in einer Suspension mischt. Die
Flissigkeit kann nach der Mischung abfiltriert oder ver-
dunstet werden. Bei solchen NafBmischungen beliebiger
Pulverfraktionen der Cermetkomponenten iritt aller-
dings wahrend des Absetzens der Pulver Entmischung
auf, weil die Komponenten unierschiedliche Dichten
haben. Da sich die Pulvergemenge nicht entmischen
sollen, miissen sie ,sedimentativ angepalit® werden.
Grundlage dieser Anpassung ist das Stokesche Gesetz,
nach dem die Sinkgeschwindigkeiten der Partikel ver-

Tabelle IV
Verdichtungsdaten fiir U;O4-Al-Pulvermischungen

Literaturangaben eigene
Unter-
suchungen
Gleitmittel H,0 [== 3 Gew.%0] & )
17
PrefBlingsgeometrie  zylindrisch 15, 18) quader-
quaderformig 5, 18) formig
g waffelformig 7)
(2]
& Matrizenschmierung Stearin in CCL, % %) Stearin in
= .
& Petroldather
E Druckanfbringun einseitig .15" 17) doppel-
doppelseitig 2) seitig
durch Vibration (drucklos)3)
PreBdruck [Mp/em?] 0,3—2,1 3 14, 15, 18) 3
4,2—5,75 % 6, 17, 28, 29y
Temperatur [°C] 400 2%) ; 5805); 500

5902); 600 17)

Dauer [h] 117,205 1,57 ; 2?) 15
g Erhitzungs- 200 %) ; 1800 17) 1000
g geschw. [°C/h]
& Abkiihlungs- 150 %) == 500
geschw. [°C/h]
Atmosphire Stickstoff ) ; Luft %1% 2% Luft

Vakuum (51075 Torr) 2 17)

ten Verdichtungsdaten zusammengestellt. Eine genauere
Untersuchung des Zusammenhanges PreBlingsdichte —
PreBdruck ergab die in Bild 3 doppelt-logarithmisch
dargestellten Kurven. Sie lassen sich n#herungsweise

durch die Gleichung

schiedener Slofle angeglicien werden konmen durch

Wahl der PartikelgréBe. Fiir spharische Teilchen gilt

QU304 — OFliissigkeit
TU,0s=T. ]/ = 2
0 1AL ©OAl— OFliissigkeit (2)

Fiir nichtsphéirische Teilchen miissen die Partikelfrak-
tionen der Komponenten mit gleicher Sinkgeschwindig-
keit experimentell ermiitelt werden. Dies geschieht in
der Sedimentationswaage durch Aufnahme der Sink-
geschwindigkeitskurven, d.h. der Funktion ,,abgesetzte
Menge der Komponente = f(Absetzdauer) “. Als sedi-
mentativ angepaflt gelten jene Fraktionen, deren Sink-
geschwindigkeiiskurven kongruent sind. Thre Naf-
mischung vermeidet weiigehend Entmischungserschei-
nungen bei unverdnderter Pulvercharakterisiik der
Komponenten. Die Versuche mit UzOg-Al-Pulvermi-
schungen zeigten befriedigende Ergebnisse. Wichtig ist
die Vermeidung von Agglomeraten durch geeignete Zu-
sitze zum Mischmedium (z.B. hydratisiertes Alumi-
niumoxid, siche vorn) 24 25},

Um den mechanischen Mischproze$ zu umgehen, kann
man andere Kombinationsmethoden anwenden. So wur-
den beispielsweise Al-Pulver elekirochemisch mit UyOyq-
Schichten iiberzogen 26). Der Versuch soll zu einem
guten Ergebnis gefiihrt haben.

2.3 Pressen

Die Verdichtung der Pulvergemische geschah durch
Kalipressen und Sintern. In Tabelle IV sind die benutz-

23) A.Jesse und G.Ondracek: The Microscope Vol. 16,
Second quarter. April 1968

2) W.Dawihl und B. Frisch : Ber. Disch. Keram. Ges.
44 (1967), 44

25) B. Frisch : Ber. Disch. Keram. Ges. 42 (1965), 149

G. W.Gibson und W.C. Francis: IDO-16 799, 1962

26y A.Langer und C. Wilson: WAPD-RM-22, 1950

log 0, =log a+ 0,141 log p (3)

(0, = PreBlingsdichte; p = Prefldruck; @ = konzentra-
tionsabhangige Konstante) beschreiben %) . Beachtet man,
dafl den Werten der verschiedenen Autoren unterschied-
liche Pulvercharakteristiken und Mischbedingungen zu-
grunde liegen, so ist die Ubereinstimmung der Ver-
dichtungsfunktion hinreichend. Der Wert der GL (3)
besteht allerdings lediglich darin, dafl man die mittlere
Dichte aus dem Prefidruck ungefdhr berechnen kann.

6 .
T s uo, |
/
< 4 et 35 =
o [ X
P L 3
b P 10
3 s Sy S b
3
| = P z
5 — ?
s .
& |— ¢
7
qzs as 1 23 4

Prefdruck (Mp/em? }

Bild 3. Beziehung zwischen PreBdruck und PreBlingsdichte fiir
UsO0q4-Al-Cermets; A Literaturwerte % %), X eigene Messungen

Sie diirfte auflerdem nur in einem gewissen Druck-
bereich giiltig sein. Eine physikalische Deutung fiir den
Verdichtungsvorgang beim Kaltpressen von Pulvern in
starren PreBformen liefert sie nicht 18). Es bleibt auch

2 J.A.Swartout, A L. Bock und Mitarbb.: A/Conf.
28 P 221, 1964

28) W.J.Kucera, C.F.Leitten und R.J. Beaver:
ORNL-3458, 1963

29) C.F.Leitten und W.J.Kucera:
1958

W.R.Martin und S. R. Weir:

CF-58-10-30,

ORNL 3557, 1967
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unklar, welche Faktoren auBer der Konzentration der
Komponenten die GroBe der Konstante bestimmen.
Probengrifle und -geometrie sollen keinen meBbaren
Einflul haben?®). Andere Methoden dagegen kénnen
niedrige (Vibrationsverdichten bei 25 Vol.% Us04-Al-
Mischungen = 1,9 g/em®)%) oder hohere PreBlings-
dichten liefern (isostatisches Kaltpressen [z. Z. laufende
Untersuchungen] ).

2.4 Sintern

Das Sintern d r Prefllinge ist dadurch gekennzeich-
net, daf} die U3Og-Phase unterhalb des Schmelzpunktes
der Al-Phase kaum sintert. Andererseits ist die Benet-
zung zwischen den Phasen miBig 3%) . Es handelt sich um
eine instabile Cermetkombination, bei der oberhalb
einer bestimmten Temperatur die Sinterung durch den
Reaktionsprozell beeinfluflit wird. Dies wird im 2. Teil
dieser Arbeit niher erortert. Es ist bei den gegebenen
Sinterbedingungen nach diesen Uberlegungen also nicht
zu erwarten, daf die U;Og-Phase wesentlich verdichtet.

100
so

80 X

Sintertingsdichte (% TD }

70 . -~

60

2.5 Bearbeitung

Da U 04-Al-Cermets fiir Brennstoffelemente in ver-
schiedenen Reaktoren verwendet werden, miissen sie
umhiillt werden. Die Umhillung besteht aus Alumi-
nium ¥ % 1213} | Sie kann durch Eingieflen der Cermet-
formkorper aufgebracht werden ® %), Meistens wurde
jedoch die Bilderrahmentechnik verwendet 4 5 13.18),
Die Al-6061-Platten wurden dazu teilweise mit Al-1100
einseitig plattiert ). Man erreicht damit evil. eine bes-
sere Bindung zwischen Hiille und Matrix (Al-1100)112),

Die umhiillten Cermets wurden durch Strangpressen
oder Heilwalzen auf vorgegebene Querschnitte redu-
ziert. Beim Strangpressen wurden konische Formen ver-
wendet ® 18), wobei der Konuswinkel (z.B. tga=
1,312 3)) wichtig ist. Er hat Einfluff auf die gleich-
méBige Verteilung der Komponenten. Die StrangpreB-
formen wurden 4 Sid. vorgewdrmt3), bevor die eben-
falls vorgewdrmten StrangpreBlinge (12 bis 14 Sid.,
450 bis 480 °C 3 %16)) hindurchgefiihrt wurden. Als
Gleitmittel diente Graphit?®).

Temperatur (360 bis 420 °C; 454 °C20) ; 480 °C?)),
PreBkraft (750 Mp3®)) und StrangpreBgeschwindigkeit
(1 bis 2m/min) sind entscheidend fiir die erfolgreiche
Durchfilhrung des Prozesses. Von starkem Einflufl ist
auBerdem die Oxidkonzentration. Niedrigere Gehalte
(<40 Gew.%0 U 0g) fiihren zu erheblichen Verteilungs-
unregelmaBigkeiten, hohere Gehalte (>48 Gew.%
U;0q) setzen die Verformbarkeit herab 3). Die groflere
Verformbarkeit des Aluminiums gegeniiber dem Oxid
verursacht auBerdem den sog. ,,Dog-Boning-Effekt“ 3: 19).
Diese Abweichungen von der gleichméfigen Verteilung
fiihren zu Schwankungen der Dichte und der ,,Uran-

0 20 40 60 a0 100
Al-Gehait [Vol. % ]

Bild 4. Konzentrationsfunktion der Sinterlingsdichte von UyOg-
Al-Formkérpern (500 °C; 12 Std., Luft)

In Bild 4 ist die Kurve der Konzentrationsfunktion
der Sinterlingsdichte von UgOg-Al-Formkérpern wieder-
gegeben. Der Wendepunkt zeigt den Ubergang von me-
tallischer zu oxidischer Matrix an. Seine Lage kann im
vorliegenden Fall nicht nur von der Geometrie der Par-
tikel und ihrer Konzentration, sondern auch vom Grad

der U304-Al-Reaktion abhingen.

3) G.Ondracek und F. Thiimmler: 2. Europ. Sym-
posium ii. Pulvermetallurgie, Stuttgart, 1968

beladung™ in Strangprefilingen.

Anstelle des Sirangpressens wurde vielfach heil3-
gewalzt & 5-10,12,13,28) (450 °C 12); 590 his 600 °C
418,29)), Auch hier wurden die Proben vorgewirmt
(20 bis 30 Min. 3) ; 45 Min. 2) ). Die Querschnittsreduk-
tion (insgesamt ==80 %) erfolgte in mehreren Walz-
gingen (~20°%0 Querschnitisreduktion/Walzgang ?)).
Hohe Walztemperaturen (>500 °C) hatten leichte
Blasenbildung zur Folge. Sie wurde durch anschlieBen-
des Kaltwalzen beseitigt?). Dem Kaltwalzen (=27 %o
Querschnittsreduktion) kann eine Zwischenglihung
(600 °C/1 Std. 26)) zur Beseitigung von Spannungen
vorausgehen.

Eingegangen am 27. 6. 1968
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Die instabile Cermetkombination Triuranoktaoxid-Aluminium
II. Reaktionsverhalten und Eigenschaften von U;04-Al-Cermets *)

Von G.Ondracek und E.Patrassi*¥)
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Zusammenfassung:

Einleitend wird eine Klassifizierung von Cermets in stabile, meta-
stabile und instabile Kombinationen gegeben. Die Reaktionen zwi-
schen den Komponenten von U;Og-Al-Cermets werden beschrieben.
Eigene Messungen werden mit den verfiigbaren Literaturdaten ver-
glichen. Die Instabilitit des Systems besteht in der Reaktion seiner
Komponenten. Sie erfolgt in zwei Stufen:

U,0, + (%3+ ) Al>3U0; + 2 ALO, + (13 + 2) Al
- ALO, + (53— 2) UAl, + o+ UAL

Reaktionsgleichungen, -beginn und -ablauf wurden polarisations-
mikroskopisch, réntgenographisch, durch elektrische Leitfihigkeits-
messungen, chemische Analysen und thermochemische Untersuchungen
ermittelt. Vermutlich treten die Reaktionsprodukie (ALO,, UAl)
miteinander in Wechselwirkung. Bei den Eigenschaften werden me-
chanische Festigkeitswerte mit Randwinrkelmessungen vergleichend
betrachtet. Es wird iiber Konzentrations- und Temperaturfunktionen
der Zugfestigkeit, des Elastizitdtsmoduls und des elektrischen Wider-
standes zusammenfassend berichtet.

The unstable cermet combination U;0g and aluminium, II: The reactivity and properties of U O4-Al cermets

Summary:

At first the classification of cermets inio stable, metastable and
unstable is explained. Then the reactions between the components of
U,;04-Al cermets are described. Author’s own measurements are com-
pared with the data from the literature. The instability of the system
is due to a reaction occurring between its components, which proceeds
in two stages:

U,05 + (2 + 2 ) Al > 310, -+ 2 ALO, + (15 + 2) Al >
= -g- ALO; + (3 — 2) UAL, + - UAL,

La combinaison instable de cermet d’octaoxyde de triuranium-aluminium, II: Réactions et propriétés de cermets de U;04-Al

Résumé:

Pour commencer les auteurs fournissent une classification de
cermets en composés métastables et instables. Les réactions entre
les constituants des cermets de UyOg-Al sont décrites. Les mesures
faites par les auteurs sont comparées aux données publiées dans la
littérature disponible. L’instabilité du systéme réside dans la
réaction entre ses constituants. Elle a lieu en deux temps:

U,0; + (£+2) Al > 300, + :§;A15,0s + ({13 + 2) Al >
~ 8 41,0, + 5—2) UAL + 2 UA],

1. Einleitung

Mit dem vorliegenden Aufsatz sollen neue MeB-
ergebnisse mitgeteilt und vorhandene zusammengefaBt
werden iiber eine Cermetkombination, die im Sinn der
nachfolgenden Klassifizierung ,,instabil“ ist. Wie be-
kannt, sind Cermets Materialkombinationen, die aus
mindestens einer Phase mit iberwiegend metallisch ge-
bundenem Gitter und mindestens einer Phase mit tiber-
wiegend nichtmetallischer Gitterbindung bestehen. Man
kann diese Cermets nach ihrem Aufbau in drei Gruppen
unterteilen 1)

a) instabile Cermets

b) metastabile Cermets
¢) stabile Cermets.

Instabile Cermets sind solche, deren Phasen sich bei
Anderung bestimmiter Zustandsvariabler, etwa der Tem-
peratur, ihrer chemischen Zusammensetzung oder auch

*) Teil I: Ber. Disch. Keram. Ges. 45 (1968), H. 10, 509—513

##) Dr. G. Ondracek und Dr. E. Patrassi, Kemn-
forschungszentr., Inst. f. Material- u. Festkorperforsch., Karlsruhe,
Postfach 3640

Y R.A.Noland,D.E. Walker und L.C. Hymes :
ASTM Spec. Techn. Publ. 276, 1960, S. 336

The reactions were studied by polarization microscopy, X-ray, by
electrical-conductivity measurements, chemical analyses and by
thermo-chemical investigations. The reaction products (Al,O,, UAl)
occur presumably together and have a mutual effect on each other.
Of the properties the values for mechanical strength are discussed
with particular reference to the measurements of the contact angle.
Finally a synoptic account is given of the concentration and tem-
perature functions of tensile strength, modulus of elasticity and
electrical resistivity.

Les équations de réaction, le début et le déroulement de la réaction
ont été déterminés au microscope polarisant, aux rayons X, & l'aide
de mesure de la conductibilité électrique, d’analyses chimiques et
d’études thermo-chimiques. 11 est vraisemblable que les produits de
réaction (AL;O;, UAL) réagissent entre eux. En ce qui concerne les
propriétés, on procéde a des comparaisons enire les valeurs déter-
minées pour la résistance mécanique et les mesures des angles de
contact. Pour terminer l'influence de la concentration et de la
température sur la résistance a la traction, le module d’élasticité et
la résistance élecirique est discutée.

ihrer Strukiur nach verdndern. Solche Verdnderungen
kénnen entweder durch Wechselwirkung zwischen den
Phasen, also Reaktion oder Loslichkeit, zustande kom-
men odér auch durch Phasenumwandiung oder Zer-
setzung.

Metastabile Cermets liegen dann vor, wenn loslich-
keitshemmende Faktoren die Einstellung des Gleich-
gewichts zwischen den Phasen verhindern. Dies kann
z. B. gelten, wenn Grenzphasen entstehen, die jede
weitere Wechselwirkung wunterbinden. Solche Grenz-
phasen konnen auch durch Bedampfung der Partikeln
einer Phase erzeugt werden. Metastabile -Cermets ent-
stehen auflerdem, wenn ihre Phasen die Gleichgewichts-
zusammensetzung nicht erreichen, weil die dazu not-
wendige Aktivierungsenergie fehlt.

Stabile Cermets sind solche, deren Phasen bei be-
liebiger Anderung der ZustandsgroBen in Zusammen-
setzung und Struktur nicht verdnderlich sind.

Aus diesen Definitionen folgt bereits, dai die Be-
handlung instabiler Cermets kinetische Betrachtungen
noétig macht, die bei stabilen bzw. metastabilen Kom-
binationen weitgehend entfallen. Es gibt kaum allge-
meine Regeln und wenig theoretische Ansiize, nach
denen sich solche instabilen Verbundstoffe behandeln
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lassen. Ein Schritt in dieser Richtung ist die voll-
stindige Erfassung experimenteller Ergebnisse iiber
Systeme, deren Cermet-Kombination instabil ist, wie es

nachfolgend fiir UgOq4-Al-Cermets geschehen soll.

2. Reaktionen der Komponenten

Die Untersuchungen iiber den Aufbau (Feinstruktur,
Gefiigesiruktur) einer instabilen Cermetkombination
missen zwangsldufig die Wechselwirkungen der Kom-
ponenten (Loslichkeiten, Reaktionen) einschlieBen.

Es wurden chemische %), metallografische 37%), ront-
genografische & 7), differentialthermoanalytische 611)
und Mikrosondenuntersuchungen ) durchgefiihrt. Bei
chemischen Analysen hat sich eine Methanol-Jod-Lésung
zur Abtrennung nichtoxidischer Anteile besonders be-
wahrt ?). Zur metallografischen Priparation wurden die
Proben mit MgO-Suspensionen bei hohen Geschwindig-
keiten poliert und mit FluBsdure (0,5%0ig) geitat
(UAl, erscheint blau)375 12),

Es ist nicht bekannt, wie der Temperatur-Konzen-
trations-Schnitt zwischen UgOg und Al im U-O-Al-Zu-
standsdiagramm aussieht. Die Untersuchungen ergaben
keine Anhalispunkte fiir groBere Loslichkeiten, wohl
aber iiber Reaktionen. Moglich wiren folgende Reak-
tionsgleichungen:

U,05+ 43 Al=2/3 ALO;+-3 U0, (£ 95,9 Gew.% Uy0g) (1)

U,05+19/3 Al=8/3 ALO, +3 U (2 85,4 Gew.% Uy09)  (2)

U,04+%4/3 A1=8/3 ALO; +3 UAL, (2 73,4 Gew.% U,0)  (3)

U,0-+43/3 A1=8/3 ALO; +3 UAl; (2 68,5 Gew.% U,0g)  (4)

U,05-+52/3 Al=8/3 ALO;+3 UAL, (£ 64,3 Gew.% U;05)  (5)

16 keal/mol UzOg-Al-Mischung 13), 28 keal/kg Uz05 7),
das allerdings vermutlich noch durch Léslichkeiten der
Reaktionsprodukte beeinfluit wird.

Zum gleichen Ergebnis fiihren die Betirachtungen in
bezug auf die Temperaturen, bei denen die Selbst-
erhitzung beginnt (minimal 910 °C bei stéchiometri-
schem Umsatz 6 8 9 11,1518} Dje Reaktion ohne meB-
bare Selbsterhitzung soll allerdings schon bei tieferen
Temperaturen anfangen (500 bis 600 °C)% 5 19722)
Sie bleibt bei solchen Temperaturen und kurzer Warme-
behandlung (1,5 Std./650 °C21); 144-5td./600 °C?3);
511 Std./550 °C#4)) unvollstindig. Vollstindige Um-
setzung der Ausgangssioflfe ist erst bei sehr grofllen
Glithzeiten (3000 Std./600 °C22)) zu erwarten. Ver-
suche zur Frage des Reaktionsheginns wurden mit Hilfe
elekirischer Leitfihigkeitsmessungen durchgefiihri. Die
Proben (80 Vol./0 UsO5+Al; 70 Vol.% UzOg+ Al)
wurden bis zu einer Maximaltemperatur (550 °C) er-
hitzt, isotherm geglitht (15 Std.) und wieder abgekiihlt.
Der elektrische Widerstand dndert sich mit Temperatur
(Bild 1) und Glithdauer (Bild 2). Aufheiz- und Abkiihl-
kurve sind nicht identisch, weder in ihren Werten, noch
in ihrem Verlauf. Es ist also eine Verdnderung im
Aufbau der Probe erfolgt. Mogliche Ursachen der
Widerstandserniedrigung wéren eine Reaktion zwischen
den Phasen und/oder fortschreitende Sinterung. Um
festzustellen, ob Reaktionsprodukte entstanden sind,
wurde das Geflige der Probe polarisationsoptisch unter-
sucht. Die Reaktionsprodukte Aluminiumoxid und Uran-
tetraaluminid miifiten aufgrund dhrer nichtkubischen -
Gitterstruktur Licht polarisieren. Obwohl die erreichte
Schliffqualitdt nicht optimal war, konnte polarisations-

Nach thermocnemischen Reconungen scneidei Gi. (1)
aus'3). Da freies Uran als Reaktionsprodukt mnicht
festgestellt werden konnte, diirfte Gl. (2) ebenfalls aus-
scheiden. Errechnet man auflerdem den Oxidgehalt im
Reaktionsprodukt fiir mehrere U3O4-Al-Konzentrationen
mit den Gl. (1) bis (5) und vergleicht mit experimen-
tellen Werten, so ergeben sich die Gl. (3), (4) und (5)
als diejenigen, welche die tatsiichlichen Reaktionen am
besten wiedergeben > 13). Fiir diese Gleichungen spre-
chen auch thermochemische Versuche 7> 8 11 13: 14)  Dje
Reaktionswirme der U;Og-Al-Reaktion ldBt sich aus
differentialthermoanalytischen Messungen ermitteln und
als Konzentrationsfunktion darstellen?-8-13) , Fiir stochio-
metrischen Um'satz, entspvechend den Gl. (4) oder ( 5) R
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optisch ein Saum um die Al-Partikeln beobachtet wer-
den. Es darf somit angenommen werden, daf die
Reaktion bei den Bedingungen der Widerstandsmessung
(550 °C; 158td.) bereits begonnen hat. Der réntgeno-
grafische Nachweis von Reaktionsprodukten war nicht
zweifelsfrei moglich, da sich nahezu alle Linien der
moglichen Reaktionsprodukte und Ausgangssioffe tiber-
lagern oder sehr eng benachbart sind.

spez. elektr. Widerstand (Q-cm |

[} 2 4 [ [ 10 2 "%
Glihdouer [ Std. ]

Bild 2. Isotherme Anderung des spezifischen elektrischen Wider-
standes von UyOg-Al-Cermets (70 Vol.llo Us05) mit der Glih-
dauer (Gliihtemperatur 550 °C)

Nach diesen Erorterungen geben die Gl. (4) und (5)
die bisher mitgeteilten MeBergebnisse am besten wieder.
Nicht erkldren kénnen sie dagegen die Tatsache, dal3
sich unter den nachgewiesenen Reaktionsprodukten
Urandioxid befindet247689), Es bildet sich ver-
mutlich schon bei relativ niedrigen Temperaturen
(Z£210°C*#)). Seine Menge nimmt mit Glithdauer %)

UO, aus mehr als der Hilfte der UzOg-Menge
(65 Gew.%o) und zur Bildung von Uranaluminid (aus
15 Gew.%0 Uz04 7 8. 23)),

Die Reduktion des verbleibenden Uz;O4-Restes (2. Re-
aktionsstufe) ist diffusionsbestimmt und verlauft lang-
samer © 18). Das Aluminium bewegt sich durch einen
Porenraum. Dieser ist in der dufleren Schicht um die
U;04-Reste dadurch entstanden, dall die Reaktionspro-
dukte der UO,-Al-Reaktion weniger Volumen einneh-
men als das entsprechende UO, und Al. Die erste Reak-
tionsschicht ist pords, weil die U3Og-Al-Reaktion eben-
falls mit Volumenschwund ( — 12 %) verbunden ist % 7).
In der zweiten Reaktionsstufe gehen die UQO,-Al-Reak-
tionen und die U;O4-Reduktion etwa mit gleicher Ge-
schwindigkeit vor sich. Die UsOg-Reduktion soll der
kubischen Zeitfunktion ?)

M=My+¥sn-o (ro—k1)® (7

folgen (M =Uy04-Menge zur Zeit t; My=Uz04-Menge
zu Beginn der zweiten Reaktionsstufe; ¢ = U;Og-Dichte;
rog=UzO4-Partikelradius zu Beginn der zweiten Reak-
tionsstufe; %k = Konstante).

Reaktionsschema und -mechanismus sind nach diesen
Awusfithrungen im Einklang mit den experimentellen
Ergebnissen, die allerdings z. T. betrichilich streuen.
Dies wird mindestens teilweise durch Faktoren verur-
sacht, deren Einfluf} auf die Reaktion abschliefend kurz
erortert werden soll:

Die Partikelgrofenverieilung des UyOq- und Al-Pul-
vers ist ein solcher Parameter. Feinere Pulver haben
nicht nur eine groBere Obernflichenenergie, sondern
fiihren auch zu einer grofieren integralen Beriihrungs-

und -temperatur ¥} zu. Bei steigendem Al-Gehalt ver-
ringert sich die UOy-Menge und wird bei groflen Kon-
zentrationen (2 65 Gew.%o Al) teilweise nicht mehr
nachweisbar % 2'). Um das Auftreten von UQ, zu er-
kldren, miilite man also die Gl (1), (4) und (5)
kombinieren. Dies gelingt bei Annahme einer zwei-
stufigen Reaktionsfolge:

U;04-+%/3 Al=3 UO,+%s AL,O 1)
3 UO,+ (1342) Al=2 ALO,+ (3—2) UAL,+2UAl,  (6)

Gl. (6) gilt exakt nur unter der unbewiesenen Vor-
aussetzung, daf} fiir Uraniri- und -tetraaluminid keine
Homogenitéisbereiche bzw. Loslichkeiten mit Alumi-
niumoxid existieren. Ein solcher Hinweis ist insofern

ancehracht alz in alnerm Eall 00 Qos:- 0/ TT O
angeoracii, ais i Cindili raun (v Utw. /8 uUgUg+

10 Gew.%o Al) iiber sehr harte, nicht identifizierbare
Reaktionsprodukte berichtet wird 15717),

Eigene Gefligeanalysen und Mikrohértemessungen
lassen ebenfalls vermuten, dal die Reaktionsprodukie
(Al,04, UAl,) in Wechselwirkung miteinander treten.
Die nicht ndher identifizierte Phase war harter
(385 kp/mm?) als die UAl,-Phase (322 kp/mm? ; Be-
lastung 60 p).

Im Modell sieht der Reaktionsablauf nach Gl (1

LI SROQ0LL SiCAL QCL NCaXLIOLERkEAQULl atl (i 1)

und (6) folgendermaflen aus: Nach Gl. (1) bildet sich
an den Phasengrenzen eine (UQ, -+ Al;,0,)-Schicht 7 1).
Gleichzeitig setzt die Reaktion zwischen UQ, und Al
gemil Gl. (6) ein. Es bildet sich eine zweite Reaktions-
schicht ¢). Durch das parallele Wirken der beiden Reak-
tionen mit unterschiedlicher Geschwindigkeit erreicht
die UO,-Bildung ein zeit- und temperaturabhéngiges
Maximum 7). Danach miifite die UzOg-Al-Reaktion
schneller ablaufen, was durch vergleichende Unter-
suchungen bestitigt wurde® 2!). Damit ist die erste
Reaktionsstufe abgeschlossen. Sie fithrt zur Bildung von

—

fiiche zwischen den Cermetphasen. Infolgedessen tritt
die Reaktion bei niedrigeren Temperaturen ein und
verlduft schneller 37 11, 15717, 23, 24) " Djes zeigt sich
bei Messungen der Temperatur des Selbsterhitzungs-
beginnes, der Grofe der Selbstiiberhitzung (= 400 °C
bis zu Maximaltemperaturen zwischen 1800 und
2400 °C 268,18, 23, 25)) ynd ihrer Geschwindigkeit
(>150°C/s 2)).

Auch mit der Probendichte steigt die integrale Be-
rithrungsfliche. Daher ist die Reaktionsfreudigkeit von
unterhalb des Reaktionsbeginns gesinterten Proben
héher als diejenige von Preflingen 8 23), Siiirker ver-
dichtete PreBlinge (85,4 Gew.%0 UzOg; Prefdruck 1,5
bis 1,9 bis 2,25 Mp/em?) zeigen niedrigere Tempera-

Qoll et poha i (O4N L. QN Lo
»JU‘J.'J»JDI.UJ..U.J.LLUIISDUUSJJIIID \FZUVU IS JJIU DIS

turen des
920 °C*®)).
Fiir die Messung von Reaktionseffekten sollie die Er-
hitzungsgeschwindigkeit kleiner sein als die Reaktions-
geschwindigkeit '), Ein Einflul der Atmosphire (Ar-
gon, Vakuum, Luft), z. B. Anderung des Sauerstoff-
gehaltes im Vakuum beim UzOg— UQ,-Ubergang,
konnte nicht festgestellt werden % 8 23) . Vorgegliihte Al-
Pulver setzen allerdings die Reaktionsfreudigkeit in
TT n A].Pp?‘mnfe ]’lprﬂvb 23) . O;FFP”’}'\Q" ‘;‘Qi‘ ‘[:I';QS Q'l'l‘F f]';P

\./3\./8-.&..‘..1. SLATA AT NS AATa L. A G LS RAxThS Qulr wavw
Bildung von Al,0;-Schichten zuriickzufiihren. Geringe
Zusitze von Borkarbid (=~ 0,14 Gew.%0?)) und hydra-
tisiertem Aluminiumoxid (bis 1 Gew.%0 8 11.24) ) sollen
keinen Einflul auf die Reaktionsverhilinisse haben.
Wasser (2,6 bis 3,3 bis 4,0 Gew./0 %)) dagegen ernied-
rigt in PreBlingen die Temperatur des Reaktionsbeginns

2) L.Baker und S.B.Bingle: ANL-6900, 1964, S. 298

) J.D.Fleming,J.Johnsonund S. H. Bromar:
TID-17 530, 1962

%) V.A.Crewe, R.C.Vogel und Mitarbb.: ANL-6764,
1963
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(== 40°C¥%)), ohne an der Reakiion selbst teilzuneh-
men 2), Da Wasser als Gleitmittel wirkt, wird vermutet,
daf die VergroBerung der integralen Beriihrungsflache
im Formkorper die Verschiebung des Reaktionsbeginns
verursacht %) .

3. Eigenschaften
3.1 Mechanische Festigkeit

Qualitative Untersuchungen an gewalzten UgOg-Al-
Formkorpern (17 Vol.% UzOg) haben ergeben, dafl
solche Cermels auch oberhalb des Al-Schmelzpunktes
(732 bis 1015 °C) noch zusammenhalten 7). Die Festig-
keit dieses Zusammenhalts warde wie folgt gepriift: Ein
hochtemperaturfestes Rohr wurde einseitig mit einer
flachen Cermetprobe vakuumdicht verschlossen. Die ge-
schlossene Seite wurde im nicht evakuierten Rezipienten
eines DTA-Ofens erhitzt. Dann wurde die Rohre eva-
kuiert. Bei einer bestimmten Druckdifferenz ,,sackt“ die
Cermeiprobe durch. Die entsprechende Spannung wurde
als Mal} des Zusammenhaltes ermitteli. Bei diesen Ver-
suchen wurde festgestellt, daf die Festigkeit (0,06 =+
0,02 kp/cm?®) vor dem Beginn einer starken Reaktion
( = 900 °C und Gliihzeiten = 3 min) niedriger ist als
die Festigkeit nach Reaktion (> 0,28 kp/cm?).

150 -
X

tragen. Mit den exirapolierbaren Werten fiir die un-
reagierte Grenzfliche (= 93°) wund fiir den Zustand
nach Reaktion (== 150°) kann man die Adhésions-
energie (E,4) ausrechnen:

Ey=0y(cosp+1) (8)

(04 = Oberflichenenergie des Aluminiums bei Versuchs-
temperatur = 850 erg/om? 27) ).

Danach ist die Adhésionsenergie vor der Reaktion
(1,5erg/cm®) um zwei Gréfenordnungen kleiner als
diejenige danach (114 erg/cm?). Dieser Befund stimmt
qualitativ mit der erwédhnten Festigkeitssteigerung durch
Reaktion iiberein.

Uber die Konzentrationsfunktion der Zugfestigkeiten
von UzOg-Al-Cermets wurde bereits berichtet %), Die
Bruchfestigkeitswerte fallen mit der UsOg-Konzentration
schr steil ab (gesintertes Aluminium: =~ 2kp/mm?;
Al +20Vol.% Uy0q4 : 0,05 kp/mm?) und veriindern sich
dann nur noch geringfiigig. Ein solcher Verlauf scheint
bei instabilen Cermets immer dann vorzuliegen, wenn
die Bindung einer Grenzfliche (Matrix-Dispergent im
unreagierten Zustand; Matrix-Reaktionsproduki und/
oder Reaktionsprodukti-Dispergent) sehr schwach ist
und die Reaktion zu Porenbildung fiihrt.

Temperaturfunkiionen der mechanischen Eigenschaf-
ten von UzOg-Al-Cermets sind nur indirekt durch Mes-
sungen an Al-umhiillten Platten ermittelt worden 28731),
Der Querschnitt dieser Platten war rechieckig (0,72 cm?),
der U304-Al-Kern (0,29 cm?) war vollstindig von Alu-
minium umhillt. Betrachtet man eine solche Probe als
Cermet, dessen oxidischer Dispergent in den Randzonen
des Querschniits nicht aufiritt, so mufl man den Oxid-

Rondwinkel [Grad ]
g

1o

90

5 & 7
Glihdauer {min)

Bild 3. Abhingigkeit des Randwinkels zwischen festem Triuran-
oktaoxid und fliissigem Aluminium bei isothermer Glithung
(70010 °C). Unten: Ansicht des Benetzungswinkels im Versuch

Dieser Befund wird durch das Benetzungsverhalten
der Cermetkomponenten bestétigt. Gemessen wurde der
Randwinkel oberhalb des Al-Schmelzpunktes (Vakuum,
700110 °C) nach der Methode des liegenden Tropfens
in Abhéngigkeit von der Glilhdauer. Die Versuche wur-
den, wie mehrfach in der Literatur beschrieben 26),
durchgefiihrt und ausgewertet. In Bild 3 sind die ge-
messenen Randwinkel (@) uber der Glihdauer aufge-

26) I, Zagar und W. Bernhardt: Forschungsber. d.
Landes NRW Nr. 1733, 1966
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Bild 4. Temperaturfunkiionen mechanischer Eigenschaften von
U305-Al-Cermets, ermiitelt aus Literaturangaben 28—3%)

27) L. Kubitschek, in D. Altenpohl: Aluminium
und Aluminiumlegierungen. Springer-Verlag, Berlin 1965

28) W.C.Francis und G. W.Gibson: IDO-16 827,
1962

2%) G. W.Gibson und W.C.Francis: IDO-16 799,
1962

30) M.J.Graber und W.F.Zelesny: IDO-17037,
1968

3) W.R.Martin und S. R. Weir: ORNL-3557, 1967
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gehalt der Dispersion auf die umbhiillte Gesamtprobe
umrechnen (Oxidgehalt der Probe =

Querschnittanteil der Dispersion X Oxidgehalt der Dispersion
Gesamtplattenquerschnitt

Diese Umrechnung wurde mit Literaturdaten 28731)
vorgenommen. Man setzt dabei voraus, dafl der Einfluf}
des Verteilungsgrades geringer ist als der Streubereich
der Messungen. Um den Einflul einer unterschiedlichen
Zusammensetzung oder Bearbeitung vor allem des Alu-
miniums einzuschrinken, wurden die MeBwerte auller-
dem auf die jeweiligen Raumtemperaturwerte normiert.
Die so erhaltenen Kurven der Temperaturfunktionen
sind in Bild 4 aunfgetragen. Zugfestigkeit und Streck-
grenze zeigen, im Rahmen der Mefigenauigkeit, densel-
ben Verlauf mit der Temperatur. Der normierte Elasti-
zitdtsmodul ist ndherungsweise linear temperaturabhén-
gig. Auf die indirekte Ermittlung und damit Unsicher-
heit dieser Werte sei jedoch nochmals hingewiesen.
Ebenfalls an Platten ermitielte isochrone Spannungs-
Dehnungs-Kurven sind in Bild 5 wiedergegeben 31). Sie
vermitteln eine erste Vorstellung iiber das Kriechver-
halten bei zwei Temperaturen. Die obere Grenze des
jeweiligen isochronen Bereiches ist die Spannungs-
Dehnungs-Kurve fiir die niedrigere (205 °C), die
untere Grenze fir die hohere Versuchstemperatur

(260 °C).

L 108, 205 °C
1H, 205 °C

N
T

450h, 205°C

100 h, 260 °C

©450h,260 °C

————=— Spannung kp/mm2)
N ¥

0 ” L I L ' L L L L L
0,6 0,8

— o Dehnung (%]

Bild 5. Kriechkurven von UgOg-Al-Cermets, ermiitelt aus Mes-
sungen an Platten ®1)

3.2 Elekirische Eigenschaften

Die Kurve der Konzentrationsfunktion des spezifi-
schen elekirischen Widerstandes von UgOg-Al-Cermets
bei Raumtemperatur zeigt erwartungsgemalfl einen stei-

len Abfall bis zum Matrixwechsel (Bild 6). Sie liegt
zwischen den errechenbaren Werten fiir Parallel- und
Reihenanordnung der Komponenten. Werte fiir andere
Temperaturen bei zwei Konzentrationen sind in Bild 6

/
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Bild 6. Spez. elekir. Widerstand von UyOg-Al-Cermets

ebenfalls eingetragen. Der Verglelch mit Bild 1 zeigt,
‘ d

Da dle Dichten der Proben (s. Bild 8, Teil I d. Arbelt)
je nach Matrix sehr unierschiedlich waren, ist der Kur-
venverlauf nicht allein bestimmt durch die Konzenira-
tion. Messungen tiber den Einflul der Porositat auf die
Leitfahigkeit sind im Gange. Ebenfalls in Angriff ge-
nommen sind thermische Leitfdhigkeitsmessungen an
U;04-Al-Cermets. AuBerdem liegen Daten iiber das
Bestrahlungsverhalten solcher Cermets vor, was an an-
derer Stelle 32) ausfiihrlich beschrieben ist.

Friulein U. Ludwig sowie die Herren J. Biirkin und
S. Nazaré haben die vorliegende Arbeit unterstiitzt. Prof.
Dr. F. Thiimmler hat das Manuskript beider Teile kritisch
durchgesehen und wertvolle Anregungen gegeben. Die Verfasser
bedanken sich dafiir vielmals.

32) W.Dienst: KFK-Externer Bericht -6/67-1, 1967
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