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Ceramography of sintered nuclear fuel tablets

1 Anwendungsbereich

Diese Norm beschreibt die Schliffpraparation und die
optische Priifung von gesinterten oxidischen Kernbrenn-
stofftabletten zur Ermittlung ihrer Mikrostruktureigen-
schaften, wie z. B. Porenstruktur, metallische und nichtme-
tallische Einschliisse, Korngréf3e und Oxidphasenvertei-
lung.

Das Verfahren kann auf reines Urandioxid sowie Oxid-
gemische, wie z. B. UO,-Gd,05 angewandt werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die gesinterten Kernbrennstofftabletten werden getrennt,
fixiert, geschliffen, poliert und anschlieBend geétzt. Die
optische Prtifung erfolgt
a) im polierten Zustand vorzugsweise zur Prifung
der Porenstruktur und zur Prifung auf Einschlisse,

b) im geéatzten Zustand zur Prifung der KorngréBe
und Oxidphasenverteilung, wobei ein chemisches
oder ein thermisches Atzverfahren angewandt wird.
Fur das thermische Atzen wird die Schiiffprobe wieder
ausgebettet. Die chemische Atzung darf auch als
Farbétzung ausgefuhrt werden.

Die optische Prifung erfolgt mittels Lichtmikroskop oder
Rasterelektronenmikroskop mit angepafBten VergréBerun-
gen. Neben einer quantitativen Auswertung (z.B. mittlere
KorngréBe, maximale GréBe der Einschlisse in der
Schliffebene) wird eine Dokumentation in Form von
Schliffbildern durchgefiihrt. Die quantitative Auswertung
kann auch mit einem automatischen Bildanalysesystem
durchgefiihrt werden.
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3 Stérungen

Bei hoher Porositdt oder bei brichigem Geflige kdnnen
Ausbriche des Materials die Ermittiung der Porenstruktur
verfalschen. In diesem Fall muB der Schliff nach dem Ein-
betten mit Kunstharz impragniert werden.

Bei der Korngrenzen- bzw. Kornflachenatzung kann es
vorkommen, daB fir unterschiedliche Gefligebestandteile
unterschiedliche Atzverfahren notwendig sind.

4 Geriate
4.1 Trennmaschine mit Diamantscheibe

4.2 Maschine zum Plan- und Feinschleifen mit Dia-
mantschleifscheiben

4.3 Poliermaschine

4.4 Ultraschall-Reinigungsbad

4.5 Behalter fiir Atzmittel

4.6 Fo6n zum Trocknen der Proben

4.7 Rohrofen mit Temperaturregelung fir (1300 + 30)°C
4.8 Platinschiffchen

4l.(9 )Mikroskop (Licht- und/oder Rasterelektronenmikro-
skop

4.10 Kamera und Photolabor oder Bildanalysesystem
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5 Reagenzien und Hilfsmittel

Es sind Reagenzien des Reinheitsgrades ,zur Analyse*
und destilliertes oder vollentsalztes Wasser zu verwen-
den.

5.1 Polyesterharz

5.2 SiC-Schleifpapier (verschiedene Kérnungen)

5.3 Poliertiicher aus Kunststoff

5.4 Diamantpasten: Kdrnungen von 1 um; 2,5 um; 7 um

5.5 SiO,-Suspension als Polierfliissigkeit (Kérnung:
0,25 umy

5.6 Ethanol

5.7 Schwefelsaure (96%")) o (H,SO,) = 1,84 g/cm?®
5.8 Salpetersaure (65%") o (HNO3) = 1,42 g/cm?
5.9 wWasserstoffperoxid H,O, (30 %)

510 Kohienstoffdioxid CO,

5.11 Oberflichenentspannungsmittel

6 Probenvorbereitung
6.1 Trennen und Schleifen der Probe

Die Tablette wird auf einer Trennmaschine mittels Dia-
mantscheibe getrennt oder auf einer Schleifmaschine
plangeschliffen.

AnschlieBend wird die Probe z.B. in Kunstharz eingebet-
tet oder anderweitig gehaltert. Nach dem Aushérten der
Einbettmasse wird die Probe beschriftet und mittels Dia-
mantschleifscheibe (Kérnung: 64 um) 2 bis 3 min, danach
mittels SiC-Schleifpapier (Kérnung: 15 um) etwa 2 min
geschliffen.

6.2 Polieren der Probe

Der mit Wasser und Ethanol gereinigte Schliff wird auf
einer Poliermaschine mit Poliertlichern aus Kunststoff in
drei Stufen mit 7-um-, 2,5-um- und 1-um-Diamantpaste
je etwa 3 min poliert.

Als glinstig hat sich auch das Polieren in zwei Stufen in
folgender Weise erwiesen: nach etwa 3 min Polieren mit
2,5-um-Diamantpaste erfolgt ein Feinpolieren mit einer
SiO,-Suspension (Kérnung: 0,25 wm) mit einem Polier-
tuch aus Kunststoff etwa 3 min.

Nach jedem Polierschritt wird die Probe im Ultraschall-
Reinigungsbad von den anhaftenden Poliermittelriick-
standen befreit.

6.3 Atzen der Probe

Im folgenden werden drei Verfahren beschrieben: das
chemische Atzen und das thermische Atzen zur Korn-
gréBenbestimmung, sowie das Farbatzen zur Bestim-
mung der Oxidphasenverteilung von UO»,-Gdo0 3.

6.31 Chemisches Atzen

Zur KorngréBenbestimmung wird die polierte Proben-
oberfliche geétzt. Der Atzangriff ist stark von den Kern-
brennstoffeigenschaften abhéangig. Als giinstig haben sich
folgende Atzlésungen und Verfahrensparameter erwiesen:

Atzmittel Zeit Temperatur
(Volumenanteile) min. °C
0,8 H,0, 1 20 bis 25
0,2 H,SO,
0,5 H,0 3 bisb 50 bis 60
05 HNO,

Die Erwarmung des Atzmittels erfolgt in einem Wasser-
bad. Das Atzmittel wird durch GieBen, Auftupfen mit
einem Wattebausch oder durch Eintauchen der Probe auf
die polierte Flache aufgebracht. AnschlieBend wird die
Probe unter flieBendem Wasser gereinigt, mit Ethanol
abgespilt und mit Hilfe von Warmluft (z.B. Fén) getrock-
net.

6.3.2 Thermisches Atzen

Das thermische Atzen wird in einem temperaturgeregel-
ten Rohrofen durchgefihrt. Die Proben werden aus dem
Kunstharz ausgebettet bzw. aus der Halterung entnom-
men. Die zu atzenden Proben werden in strdmendem
CO,, (etwa 5 /min) langsam aufgeheizt (< 50°C/min) und
bei (1300 £+ 30)°C 1 bis 1,5 h gegliht. Nach AbschiuB des
Glihprozesses wird die Probe aus der heien Ofenzone
zum Abkuhlen in die Zone mit einer Temperatur von etwa
150°C gezogen.

6.3.3 Farbétzung von UO,-Gd,0,

Die Probe wird in eine Atzfliissigkeit aus einer frisch
angesetzten Lésung aus 40 ml H,O, und 10 ml H,SO,
plus einem Tropfen Oberflachenentspannungsmittel etwa
5s bei 20 bis 25°C eingetaucht. AnschlieBend wird die
Probe wie unter Abschnitt 6.3.1 beschrieben gereinigt und
getrocknet.

Zur Farbatzung wird die Probe anschlieBend in einer auf
50 bis 60°C erwarmten Lésung (40 ml H,O, plus einem
Tropfen der vorstehend beschriebenen Atzflussigkeit)
etwa 5s eingetaucht. Dabei wird die Probe hin und her
bewegt, um die auf der Oberflache entstehenden Gasbla-
sen zu entfernen. Dadurch wird eine gleichmaBige Anfar-
bung erzielt. Nach jedem Atzschritt wird die Probenober-
flache visuell geprift und der Atzschritt gegebenentfalls
wiederholt.

Die Anfarbung ist tablettenspezifisch und dauert insge-
samt etwa 2 bis 3 min. Wahrend des Atzens werden die
Anlauffarben auf der Schliffflache beobachtet. Die
Gebiete mit reiner Gd,O3-Phase oder hoch-Gd-haltiger
Phase (sogenanntes ,freies Gadoliniumoxid“) erscheinen
mattweiB, die UO,-Gd,03-Mischkristallphase farbt sich
hellbraun bis dunkelbraun, wahrend die reine UO,-Phase
(sogenanntes ,freies Urandioxid“) die Farbung von braun
Uber rot zu blau annimmt. In diesem Stadium ist die
Atzung durch rasches Abspulen unter flieBendem Wasser
abzubrechen.

Nach dem Abspiilen mit Ethanol und dem Trocknen unter
Warmluft ist die Praparation abgeschlossen. Die ange-
farbte Probenoberfliche darf nicht berihrt werden, da
sonst der Film der Anlauffarben auf der geatzten Schliff-
flache beschadigt wird.

Bei ungeniigender Differenzierung infolge Uberatzung
der weiBen und blauen Gebiete miissen die letzten
Schritte der Praparation, beginnend mit dem Schleifen
mit der feinsten Kérnung, wiederholt werden.

) Massenanteile
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