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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prENISO 20509:2022) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 206 ,Fine ceramics“ in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 184 ,Hochleistungskeramik” erarbeitet, dessen
Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-02-91 AA ,Terminologie
von Hochleistungskeramik und Priifung von monolithischen keramischen Werkstoffen und Pulvern“ im
DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die Nutzungs-
bedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafden auch fiir den englischen Text.

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

[SO3611:1978 siehe DINENISO3611:2011-03
ISO 7500-1:— siehe DIN ENISO 7500-1:2018-06

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen iiber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 3611:2011-03, Geometrische Produktspezifikation (GPS) — Ldngenmessgeriite:
Biigelmessschrauben — Konstruktionsmerkmale und messtechnische Merkmale (ISO 3611:2010); Deutsche
Fassung EN ISO 3611:2010

DIN EN ISO 7500-1:2018-06, Metallische Werkstoffe — Kalibrierung und Uberpriifung von statischen

einachsigen Priifmaschinen — Teil 1: Zug- und Druckpriifmaschinen — Kalibrierung und Uberpriifung der
Kraftmesseinrichtung (1SO 7500-1:2018), Deutsche Fassung EN 1SO 7500-1:2018
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prENISO 20509:2022) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 206 ,Fine ceramics“ in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 184 ,Hochleistungskeramik” erarbeitet, dessen
Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von I1SO 20509:2003 wurde von CEN als prEN ISO 20509:2022 ohne irgendeine Abanderung geneh-
migt.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstandige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN abruf-
bar.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung von Nationalen
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
normalerweise von ISO Technischen Komitees durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale Organisationen, staatlich und nicht-staatlich, in Liaison mit ISO, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC)
bei allen elektrotechnischen Themen zusammen.

Internationale Normen werden in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2
erarbeitet.

Die Hauptaufgabe der Technischen Komitees besteht in dem Erarbeiten von Internationalen Normen. Die von
den Technischen Komitees angenommenen Norm-Entwiirfe werden den Mitgliedsorganisationen zur Umfrage
zur Verfiigung gestellt. Fiir eine Ver6ffentlichung als Internationale Norm wird eine Zustimmung von mindes-
tens 75 % der Mitgliedslander, die abgestimmt haben, benétigt.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. [SO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

[SO 20509 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 206, Fine ceramics, erarbeitet.
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1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm beschreibt ein Priifverfahren zur Bestimmung der Bestiandigkeit von nichtoxidi-
scher monolithischer Keramik, wie z. B. Siliciumnitrid, Sialon! und Siliciumcarbid, bei hohen Temperaturen
gegen Oxidation. Diese Internationale Norm ist dafiir vorgesehen, eine Beurteilung der Massen- und Maf3an-
derungen von Probekoérpern nach der Oxidation bei hoher Temperatur in einer oxidierenden Atmosphare zu
ermoglichen und zu beurteilen, ob die Oxidation einen signifikanten Einfluss auf die spatere Festigkeit hat. Die-
ses Priifverfahren darf fiir die Entwicklung, die Qualitatskontrolle, die Charakterisierung und die Generierung
von auslegungsrelevanten Daten von Werkstoffen verwendet werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fiir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich Bei datierten Ver-
weisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe
des in Bezug genommenen Dokuments (einschliefilich aller Anderungen).

IS0 3611:1978, Micrometer callipers for external measurement
ISO 6906:1984, Vernier callipers reading to 0,02 mm

ISO 7500-1:—2, Metallic materials — Verification of static uniaxial testing machines — Part 1:
Tension/compression testing machines — Verification and calibration of the force-measuring system

[SO 14704:2000, Fine ceramics (advanced ceramics, advanced technical ceramics) — Test method for flexural
strength of monolithic ceramics at room temperature

IEC 60584-1:1995, Thermocouples — Part 1: Reference tables

[EC 60584-2:1989, Thermocouples — Part 2: Tolerances

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

31

Oxidationsbestindigkeit

Bestandigkeit gegen die Oxidation eines nichtoxidischen keramischen Werkstoffs aufgrund der Reaktion mit
Sauerstoffin der umgebenden Atmosphdre, einschlief3lich innerer Reaktionen infolge des Vorhandenseins offe-
ner Porositidt oder der Diffusion von Ionen zur oder von der keramischen Oberflache

3.2

Biegefestigkeit

maximale Nennspannung im Moment des Bruchs eines festgelegten elastischen Balkens bei Biege-
beanspruchung

4 Priifeinrichtung

4.1 Hochtemperaturofen, z.B. jeder geeignete Ofen mit Luftatmosphdre und der Fahigkeit, eine Nenn-
temperatur von mindestens 1 500 °C zu erreichen.

1 Manchmal SiAION geschrieben, ist das Akronym fiir eine Keramik, die Silicium, Aluminium, Sauerstoff und Stickstoff
enthélt.

2 Veréffentlichung in Vorbereitung. (Uberarbeitung von I1SO 7500-1:1999) DOC u ments
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Die Ofenkammer muss liber einen Einlass fiir eine ausreichende Zufuhr von Oxidationsgas verfiigen, um sicher-
zustellen, dass die Atmosphédre nicht zum Stillstand kommt und Sauerstoffmangel eintritt. Die Temperatur
muss mit mindestens 5°C min~! auf die fiir die Priifung erforderliche Temperatur erhéht, bei allen Oxidati-
onstemperaturen auf besser als +5 °C geregelt und mit mehr als 5 °C min~! auf unter 800 °C abgekiihlt werden
konnen. Vor Beginn der Oxidationspriifungen muss die Ofenkammer bei der gleichen Atmosphare, die fiir die
Priifung vorgesehen ist, und bei einer Temperatur, die mindestens so hoch ist wie die vorgesehene Temperatur
fiir die Oxidationspriifung, fiir eine Dauer von mindestens 10 h ausgeheizt werden, um Verunreinigungen zu
entfernen.

4.2 Halterung oder Stiitzvorrichtung, fiir Oxidationspriifungen.

Die Probekorper miissen mit Techniken gelagert werden, die die Kontaktflache, den Grad der Adhésion und
das Ausmaf3 der Reaktion mit dem Probekérper minimieren (siehe Bild 1). Vorzugsweise sollte dies nur durch
Punkt- oder Linienkontakt erfolgen. Jeglicher Kontakt der Halterungen mit den Bereichen der Probekorper-
flachen, die spater bei der Biegefestigkeitspriifung dem Kontakt der Belastungsrollen auszusetzen sind, muss
vermieden werden. Geeignete Verfahren der Halterung umfassen beispielsweise die Verwendung von Blécken
mit Bohrungen, die nicht tiefer als 3 mm sind, so dass die Probekdrper mit minimalem Kontakt der Enden und
Kanten nahezu senkrecht stehen kdnnen. Die Proben kénnen auch auf horizontalen Halterungen auf Rollen aus
Siliciumcarbid oder Mullit, auf Platindrahten mit kleinem Durchmesser, die entweder aufgehadngt sind oder auf
einer sauberen, nicht reaktiven keramischen Oberflache aufliegen, oder auf Halbringen, die aus keramischen
Rohren (Aluminiumoxid, Mullit, Siliciumcarbid oder Siliciumnitrid) geschnitten werden kdnnen, angeordnet
werden.

1 H

a) b) c) d)

a) ein feuerfester Block mit Bohrungen geeigneter Grofie, geeignet fiir Muffelofen;

b) ein Halterungssystem, basierend auf Rohren und Lochscheiben, geeignet filir Steilrohrofen;

c) ein Paar aufliegender paralleler Stibe mit den Enden der Probekorper entsprechendem Abstand zuein-
ander und mit einem angemessenen Abstand darunter, geeignet fiir Muffelofen;

d) ein Probekérper, der mit seinen Enden auf einem keramischen Halbring aufliegt.

Bild 1 — Beispiele von Systemen zur Halterung von Probekoérpern fiir die Biegefestigkeitspriifung

ANMERKUNG1 Es kann notwendig sein, einige Vorversuche durchzufiihren, um sicherzustellen, dass das Trager-
material ausreichend nicht reaktiv ist, um nicht wesentlich zu den Massendnderungen der Probe beizutragen.

ANMERKUNG 2  Zuden in Frage kommenden Werkstoffen fiir die Auflagerung der Probekérper gehoren Siliciumcarbid,
Mullit, Platindraht und Aluminiumoxid. Siliciumcarbid und Mullit sind méglicherweise die am besten geeigneten Werk-
stoffe. Aluminiumoxid kann mit den Probekdrpern reagieren und Platin ist fiir nichtoxidische Keramikwerkstoffe, die freie
Metallspezies enthalten, wie z. B. Siliciumcarbid, das Silicium enthalt, nicht geeignet.

4.3 Warmeschrank, der eine Temperatur von 105 °C bis 120 °C aufrechterhalten kann.
4.4 Priifmaschine fiir die Biegefestigkeit, die in der Lage ist, eine konstante Querhauptgeschwindigkeit

anzuwenden. Die Priifmaschine muss ISO 7500-1, Klasse 1 mit einer Abweichung von 1 % der angezeigten Last
beim Bruch entsprechen.
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4.5 Priifstand fiir die Biegefestigkeitspriifung, mit Drei-Punkt- oder Vier-Punkt-Biegebeanspruchung
nach IS0 14704:2000, 5.2. Der empfohlene Priifstand ist vollstandig beweglich und dient der Bestimmung der
Vier-Punkt-1/4-Biegung mit den beiden Auféenlagern im Abstand von 40 mm. Die entsprechende Gesamtlédnge
des Probekorpers ist = 45 mm.

4.6 Biigelmessschraube, wie in ISO 3611:1978 dargestellt, jedoch mit einer Auflésung von 0,002 mm, zur
Bestimmung der Probekdrpermafie. Die Biigelmessschraube muss iiber ebene Ambossflachen verfiigen, wie
in ISO 3611:1978 dargestellt. Die Bligelmessschraube darf keine kugelférmige oder scharfe Spitze besitzen, da
diese den Probekorper beschddigen konnte. Alternative Ldngenmessgerate dirfen angewendet werden, vor-
ausgesetzt, sie weisen eine Auflosung von 0,002 mm oder hdher auf.

4.7 Schieblehre, mit einer Auflésung von 0,05 mm oder hoher, zur Messung der Lange des Probekorpers,
nach ISO 6906. Alternative Langenmessgerate diirfen angewendet werden, vorausgesetzt, sie weisen eine Auf-
l6sung von 0,05 mm oder hoher auf.

4.8 Waage, mit der bis zu 200 g mit einer Empfindlichkeit von mindestens 0,05 mg gewogen werden kon-
nen.

4.9 Thermoelement, vom TypR oder Typ S nach IEC 60584-2, das die Verwendung der in I[EC 60584-1
angefiihrte Kalibriertabelle zulasst.

5 Probekorper

Wenn die Anderungen der Festigkeit zu bestimmen sind, miissen Probekérper zur Biegefestigkeitspriifung
nach ISO 14704:2000, Abschnitt 6 verwendet werden. Standard-Probekorper miissen Querschnittsmafie von
3,00 mm * 0,20 mm Dicke und 4,00 mm # 0,20 mm Breite besitzen. Die Lange muss mehr als 35 mm fiir 30-mm-
Priifstinde oder mehr als 45 mm fiir 40-mm-Priifstinde betragen. Sdmtliche Oberflichen miissen mechanisch
bearbeitet und die Kanten miissen abgerundet oder abgeschrigt sein. Alle Bearbeitungsverfahren und die
Oberflachenbeschaffenheit der Probekérper miissen im Bericht angegeben werden. Die Mindestanzahl der
Probekdrper muss 10 fiir jede zu priifende Oxidationsbedingung betragen und zusétzlich 10 Probekoérper als
nicht oxidierte Kontrolle. Es miissen Mafdnahmen zur Kennzeichnung der einzelnen, einander gleichenden Pro-
bekdrper getroffen werden, sie diirfen jedoch nicht auf eine Art und Weise gekennzeichnet oder eingeritzt
werden, die das Priifergebnis beeintrachtigen kénnte. Sofern keine Festigkeitsinderungen zu ermitteln sind,
diirfen Probekorper mit beliebiger Grofde und Form verwendet werden.

Die Probekorper miissen sauber und frei von Vorbehandlungsriickstanden und Verunreinigungen durch die
Handhabung sein, die die Messung der Anfangsmasse und/oder die Oxidationsgeschwindigkeit beeinflussen
konnten. Das Reinigungsverfahren fiir die Probekdérper muss im Bericht angegeben werden.

Im Falle von Werkstoffen ohne signifikante offene Porositat, die durch die Handhabung und/oder die Befes-
tigung oder durch Rickstdande des zur Bearbeitung verwendeten Kiihlmittels verunreinigt sind, werden die
Probekdrper in Ethanol in ein Ultraschallbad getaucht und darin fiir mindestens 10 min hin- und herbewegt.
Wahrenddessen diirfen sich die Probekorper nicht beriihren oder mit einer harten Oberflache in Kontakt kom-
men, um Beschddigungen zu vermeiden. Im Falle von Werkstoffen mit offener Porositdt konnen ins Innere ein-
gedrungene organische Riickstdnde nur durch Erwarmung in Luft entfernt werden. Die Hochsttemperatur, bis
zu der dies erfolgen sollte, hdngt von der Art des Werkstoffs ab, tiblicherweise ist jedoch eine Temperatur von
500 °C bis 600 °C fir mindestens 1 h erforderlich, um kohlenstoffhaltige Riickstdnde zu oxidieren. Werkstoffe,
die beabsichtigtermafden freien Kohlenstoff enthalten, miissen bei einer Hochsttemperatur von 350 °C behan-
delt werden, um Oxidation zu vermeiden.

6 Priifverfahren
6.1 Bestimmung der Mafde und Masse von Probekoérpern

Bei Probekérpern zur Biegefestigkeitspriifung werden Breite b und Dicke h jedes Probekoérpers an mehreren
Stellen unter Verwendung der Messschraube (4.5) mit einer Auflésung von 0,002 mm gemessen. Die Gesamt-
lange Lt wird mit dem Messschieber (4.6) mit einer Auflésung von 0,05 mm ermittelt. Fiir andere Formen von
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Probekdrpern werden die entsprechenden Mafde an mehreren unterschiedlichen Stellen bestimmt (z. B. Durch-
messer und Dicke einer Scheibe). Die Probekdrper werden gewaschen und entfettet (siehe Abschnitt5). Sie
werden im Warmeschrank angeordnet und auf eine Temperatur von 105 °C bis 120 °C erwadrmt, bis die Mas-
senkonstanz erreicht ist. Anschlieflend werden sie entnommen und in einem Exsikkator aufbewahrt. Wenn
sie auf Raumtemperatur abgekiihlt sind, wird jeder Probekoérper mit der Waage (4.7) auf 0,05 mg gewogen.
Anschliefiend werden sie wieder bis zur Priifung in einem Exsikkator aufbewahrt.

6.2 Ausheizen im Oxidationsofen

Wurde der Ofen nicht fiir eine dhnliche Messung unmittelbar vor der Priifung verwendet, werden der Ofen (4.1)
und das Probekorper-Halterungssystem (4.2) bei einer Temperatur vorkonditioniert, die dhnlich oder gréfier
der fiir die Oxidationsprifung unter der vorgesehenen stromenden Gasatmosphéare vorgesehenen Temperatur
ist. Die Hochsttemperatur muss fiir eine Dauer von mindestens 10 h aufrechterhalten werden.

6.3 Oxidationspriifung
6.3.1 Werkstoffe mit hoher Oxidationsbestindigkeit

6.3.1.1 Die Probekorper werden in ihren Halterungen (4.2) in der Mitte der heifden Zone des Ofens (4.1)
angeordnet, wobei sichergestellt wird, dass zwischen den Probekérpern und ihren Halterungen ein ausrei-
chender Zwischenraum fiir eine angemessene Luftzirkulation verbleibt. Es wird sichergestellt, dass der Kon-
takt mit den Halterungen auf ein Minimum beschrankt wird (siehe Bild 1). Die Kontakte miissen sich immer an
Stellen aufderhalb des fiir den Biegeversuch verwendeten dufieren Auflagerabstands befinden. Der Mindest-
abstand zwischen den Probekorpern sowie zwischen einem Probekoérper und Ofen-Einbauteilen muss 5 mm
betragen.

ANMERKUNG1 Vorzugsweise wird jede Charge von mindestens 10 Probekorpern je Oxidationsbedingung gleichzeitig
und in derselben Einrichtung exponiert. Eine getrennte Exposition zu unterschiedlichen Zeiten kann zu leicht unterschied-
lichen Ergebnissen fiihren.

ANMERKUNG2  Der Mindestabstand zwischen den zu priifenden Bauteilen oder Probekorpern sollte mit zunehmender
Grofe der Bauteile oder Probekorper erhoht werden, um den ungehinderten Gasstrom zwischen benachbarten Oxidati-
onsflachen sicherzustellen.

6.3.1.2 Ein Thermoelementvom Typ R oder Typ Snach I[EC 60584-1 wird in der Ndhe der Probekérper ange-
ordnet, um die Temperatur der Probekorper wahrend der Dauer der Oxidation zu liberwachen. Der Ofen wird
geschlossen.

6.3.1.3 Das oxidierende Gas wird mit einer Geschwindigkeit zugefiihrt, die ausreicht, um im Ofenhohlraum
und um die Probekorper eine Atmospharenumwalzung hervorzurufen, so dass Stillstand und Sauerstoffmangel
vermieden werden, die aber nicht zu einer inhomogenen oder schwankenden Ofentemperatur fiihrt. Fiir die
Priifung in normaler Luft muss ein natiirlicher Luftstrom durch den Ofenhohlraum ermdéglicht werden. Es ist
zu beachten, dass eine Stromungsgeschwindigkeit des Gases von iiblicherweise 0,5 bis 50 Volumenwechsel je
Stunde empfohlen wird, jedoch nicht weniger als 0,1 Wechsel je Stunde.

6.3.1.4 Der Ofen wird auf die vom messenden Thermoelement in der Ndhe der Probekérper angezeigte
Priiftemperatur erwdrmt. Diese Temperatur wird innerhalb von 5 °C fiir die erforderliche Oxidationsdauer auf-
rechterhalten. Der Ofen wird bei der maximalen Abkiihlgeschwindigkeit des Ofens abgekiihlt und die Probe-
korper werden vorsichtig aus ihren Halterungen entnommen und in einem Exsikkator angeordnet. Die Probe-
korper dirfen bis nach der abschliefRenden Wagung nicht mit blofsen Handen beriihrt werden, um Verunrei-
nigungen zu vermeiden. Es wird sichergestellt, dass lose Ablagerungen auf der Oberflache des Probekorpers
moglichst unversehrt bleiben.

6.3.2 Werkstoffe mit geringer Oxidationsbestiandigkeit

Das in 6.3.1 beschriebene Verfahren kann auch bei der Priifung von Werkstoffen mit geringer Oxidationsbe-
stdndigkeit oder solchen, die niedrigschmelzende Oxidationsprodukte erzeugen, wie z. B. B,03, das bei der
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