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SumMet - Die Summe unserer Erfahrung

Buehler ist einer der weltweit fihrenden Hersteller von Geraten und
Verbrauchsmaterialien fir die Metallographie und Materialanalyse. Wir
sind |hr zuverldssiger Partner bei allen Fragen zur Probenpréparation und
Werkstoffprifung. Profitieren Sie von unserer jahrelangen Erfahrung, un-
serem technischen Support und, wenn nétig, unserem Kundendienst. Ein
dichtes Netz von Niederlassungen und Handlern bietet hnen professionelle
Unterstltzung und Service rund um den Globus. Bei der Bestellung von
Verbrauchsmaterialien sind wir bemdiht, Ihren Auftrag innerhalb von 24
Stunden zu erledigen. Im Internet haben Sie rund um die Uhr Zugriff auf
unsere Praparationsmethoden.

One world, one company, all of your needs. ®

BUEHLER



Einleitung

EINLEITUNG

Die Metallographie (Materialographie) ist eine
werkstoffkundliche Untersuchungsmethode, bei
der das Gefuge sichtbar gemacht, mit optischen
Mittel untersucht, sowie qualitativ und quantitativ
beschrieben wird.

Die richtige Probenvorbereitung ist Voraussetzung
um das wahre Geflige betrachten, identifizieren,
auswerten und dokumentieren zu kénnen. Fehlin-
terpretationen sind haufig auf eine unsachgemaBe
Probenvorbereitung zurlckzufthren. Erfahrungs-
gemaB ist die Herstellung einer guten, zur mikro-
skopischen Beurteilung verwertbaren Probe eine
weitaus grossere Herausforderung als die Interpre-
tation und Auswertung selbst.

Trotzdem wird der Probenvorbereitungsprozess oft
als eine triviale Tatigkeit behandelt. Die Qualitat
der Probenvorbereitung ist jedoch der entschei-
dende Faktor in der Gefligebeurteilung und Ge-
fugeanlayse.

In einer vom globalen Wettbewerb bestimmten
Welt mussen Materialwissenschaftler und Metal-
lographen schnell und effektiv zu Ergebnissen im
Bereich der Probenpraparation kommen. Seit Jahr-
zehnten ist Buehler ein verlasslicher Partner im Be-
reich der Materialwissenschaften. Im Sinne eines
umfassenden Kundenservices haben Buehler Mit-
arbeiter ,SumMet"” geschrieben. Das vorliegende
Buch soll Ihnen einen Einblick in die praktische Ma-
terialographie geben und Ihnen Hilfestellung bei

Die Vater der klassischen Metallographie

Als Begrtinder der Metallographie gilt der britische
Privatgelehrte Henry Clifton Sorby (1826-1908). Er
ist nicht nur Stammvater der klassischen Metallog-
raphie, sondern auch Vater der mikroskopischen
Petrographie und Begrinder der Mikrospektros-
kopie. Zeitgleich entwickelten in Deutschland
Adolf Martens (1850-1914) und sein wichtigster
Mitarbeiter, Emil Heyn (1867-1922) die wissen-
schaftliche Metallographie und fihrten erste Ma-
terialprtfungsverfahren ein.

Innovative Metallographie steht immer auch im
Zeichen ihrer Tradition. Begonnen hat alles mit den
ersten visuellen Betrachtungen von Metallober-
flachen sowie Bruchgefligen der Metalle. Diese
wurden anfanglich mit einfachen optischen Mit-
teln wie Lesestein, Lupe oder dem VergroBerungs-
glas durchgefihrt. Die rasche Entwicklung in der
Mikroskopie sowie technischer Fortschritt bei den
Praparationstechniken trug dazu bei, das wahre
Geflige von Eisen, Stahl und anderer Werkstoffe
bis heute in immer besserer Qualitat darstellen und
dokumentieren zu kénnen.

der lhrer taglichen Arbeit sein. Dies gilt im Beson-
deren fur die Praparationsanleitung ausgewahlter
Materialien im Mittelteil des Buches. Sie sollten bei
Anwendung der vorgestellten Rezepte in der Lage
sein, die Praparation an eigenen Proben nach sys-
tematisch erprobten und reproduzierbaren Metho-
den durchfuhren zu kénnen.

SumMet ist die ,,Summe unserer Erfahrung” und
gibt diese Erfahrung nun in komprimierter Form an
unsere Kunden weiter. SumMet vermittelt Schritt
fur Schritt Kenntnisse in den Bereichen Trennen,
Einbetten und Schleifen/Polieren. DarUber hinaus
bietet SumMet Grundlagen und Informationen
zur Praparation von ausgewahlten Materialien, zu
den Themen Atzen, Mikroskopie, Hartepriifung,
Bildbearbeitung sowie zum sicheren Arbeiten im
Labor.




PROBENNAHME

Die zur Praparation ausgewahlten Proben mussen
reprasentativ fur das zu prifende Material sein.
Umfassende stichprobenartige Prifungen, wie
sie von Statistikern befUrwortet werden, werden
selten in vollem Umfang ausgefuhrt. In der Praxis
findet man kaum einen erhohten Stichproben-
umfang, da die Prufkosten normalerweise stark
Uberwacht und auf ein notwendiges Minimum be-
schrankt werden.

Eine Ausnahme bildet die produktionsbezoge-
ne Untersuchung an Serien- oder Kleinteilen. Ein
groBes Schmiedestlick beispielsweise kann nicht
mit dem gleichen Pruflos geprift werden, da das
Bauteil kommerziell unbrauchbar gemacht werden
wirde.

Bei Schadensfalluntersuchungen werden die Pro-
ben in der Nahe der Fehlstelle entnommen, um die
Ursache flr das Versagen zu finden.

Ublicherweise wird die zu untersuchende Probe
aus einem groBeren Werkstlick herausgetrennt
und dann fur die Prifung vorbereitet. Zum Tren-
nen koénnen unterschiedliche Trennverfahren ein-
gesetzt werden. Beispielsweise kann ein Werk-
stick in einer Fertigungseinrichtung von einem
Profil mittels Bandsdge oder eines Trennschleifers
vorgetrennt werden. Das Teil wird an das Labor
weitergeleitet, wo es dann in kleinere Teile zerteilt
wird. Alle Trennprozesse schadigen das Material,
einige Methoden — wie das Schneidbrennen oder
Winkelschleifen — produzieren sehr starke Materi-
alverdnderungen am Bauteil.

Jede mechanische Probenentnahme wirkt sich
durch Verformung innerhalb des Werkstoffes aus.
Die Trennflache der Probe sollte deshalb so weit
von der zu untersuchenden Stelle entfernt sein,
dass diese unbeschadigt von Verformungseinfls-
sen bleibt. Das zu untersuchende Material sollte
nur minimalen thermischen und mechanischen
Belastungen ausgesetzt sein. Die Trennflache der
Probe wird nur bei Anwendung von sehr scho-
nenden Trennverfahren z.B. Prazisionstrennen,
als Ausgangspunkt fir die materialographische
Untersuchung verwendet. In der Regel wird die
Verformung, die durch das Trennen je nach Mate-
rial mehr oder weniger tiefe Spuren im Werkstoff
hinterlassen hat, durch die nachfolgenden Prépa-
rationsprozesse beseitigt. Nur so kann das wahre
Geflge sichtbar gemacht und Fehlinterpretationen
vermieden werden.

Viele materialographische Untersuchungen oder
Normen erfordern mehr als eine Probe und sch-
reiben vor, wo die Probennahme erfolgen soll. Fur
jedes Metall/Material gibt es Zusammensetzun-
gen, welche die Probe leichter oder schwieriger
praparieren lassen. Im Allgemeinen kénnen sogar

Probennahme

schwierigste Proben mit den BUEHLER-Methoden
problemlos prapariert werden. Alle Methoden
wurden entwickelt, um ein Maximum an Qualitat
und Reproduzierbarkeit bei hoher Wirtschaftlich-
keit zu gewabhrleisten. Wenn Sie jedoch mit ein-
fach zu praparierenden Proben arbeiten oder aber
Routineuntersuchungen durchftihren, kénnen Sie
die Zeiten oder Stufen aus der empfohlenen Me-
thode reduzieren. Anderungen an den empfohle-
nen Methoden sind vom Benutzer abhangig und
basieren auf der Erfahrung des Metallographen
und der zu erreichenden Qualitat.

Generell gilt: Verformung die vom Trennen, Plan-
schleifen oder spateren Bearbeitungsstufen her-
rihrt, muss entfernt werden, um das wahre
Geflge sichtbar machen zu kénnen und ist Vor-
aussetzung fur eine eindeutige Interpretation der
Materialstruktur. Bei Routineuntersuchungen und
der Interpretation einfacher Gefligezustande ist es
nicht immer notwendig, dass alle Kratzer vollstan-
dig entfernt sind.

N

Tipps ZUR PROBENNAHME

Wenn Sie Untersuchungen an einem lhnen
nicht vertrauten Bauteil durchfihren wol-
len, ermitteln Sie zuerst die Lage der Probe
und und dokumentieren diese im Bezug
mit dem urspringlichen Material oder dem
Ausgangszustand. AnschlieBend bereiten Sie
Abschnitte im Langs- und Querschnitt vor,
um die gewunschten Informationen zu er-
halten. Bedenken Sie, dass es sein kann, dass
die Mikrostruktur viel homogener aussieht,
wenn sie im Querschnitt betrachtet wird.
Wenn das Material kaltgezogen wurde oder
nach dem Warmumformen nicht vollstandig
rekristallisiert wurde, erscheinen die Koérner
im Querschnitt dquiaxial. Im Langsschnitt
dagegen erscheinen diese in gestreckter Form

und sind daher gréBer. /




Ziel der Probenpraparation

ZIEL DER PROBENPAPARATION
Die verwendete Praparationsmethode und die
praparierte Probe sollten folgende Eigenschaften
besitzen um das wahre Geflige zum Vorschein zu
bringen:

¢ Die durch das Trennen, Schleifen und Polieren
herbeigefuhrte Verformung muss enfernt oder
soweit reduziert werden, dass das wahre Gefi-
ge sichtbar ist.

e Ausbrlche, Zerbrechen harter Partikel oder
Phasen, Verschmieren und andere Artefakte
mussen vermieden werden.

e Reliefbildung (d.h. Hoéhenunteschiede zwi-
schen Phasen unterschiedlicher Harte) muss
soweit als moglich vermieden werden, anson-
sten kdnnen die Schliffe bei hoheren Vergro-
Berungen nicht in einer Fokusebene dargestellt
werden.

e Wenn der Randbereich einer Probe untersucht
werden soll, muss die Oberflache randscharf
und plan prapariert sein.

e Beschichtete oder plattierte Oberflachen mus-
sen plan gehalten werden, wenn sie gepruft,
vermessen oder fotographiert werden sollen.

e Die Proben missen ordnungsgemaR zwischen
den Praparationsstufen gereinigt werden.

e Das gewahlte Atzmittel muss entweder
komplett oder selektiv in der Lage sein, das
Material anzuatzen. Dieses hangt stark vom
Zweck der Untersuchung ab. Es sollte generell
klare Phasen, Korngrenzen und einen guten
Kontrast bieten.

Wenn diese Merkmale erfullt sind, wird das wahre
Gefuge sichtbar und kann interpretiert, vermessen
und dokumentiert werden. Die Vorbereitungsme-
thode sollte bei einem Minimum an Zeit und Kos-
ten so einfach wie moglich sein und reproduzier-
bare Ergebnisse bei hoher Qualitat liefern.

Die Vorbereitung von Metallographischen Schliffen
erfordert im Allgemeinen finf Arbeitschritte:

1.) Trennen

2.) Einbetten

3.) Schleifen

4.) Polieren

5.) Atzen / Kontrastieren

Je nach Zustand und Vorbereitung der Probe kon-
nen einzelen Schritte ausgelassen oder Gbersprun-
gen werden.

Ausarbeitung der Praparationsmethoden
Die Praparationszeiten der in diesem Buch aufge-
fUhrten Methoden sind so angegeben, dass sie
fur die Mehrheit der Materialien und Legierungen
eines Werkstoffes verwendet werden kénnen, um
das wahre Geflge ohne Artefakte oder wahr-
nehmbare Kratzer darzustellen.

Die Methoden wurden auf halbautomatische
Préparationssystemen auf einer 200 mm (8 Zoll)
Arbeitsscheibe und einem Probenhalter mit 6 x
30 mm @ Proben entwickelt.

Fur jede Werkstoffgruppe wurden die Methoden
mit Hilfe verschiedener Proben (unterschiedliche
Material- und Legierungsvarianten sowie verschie-
dene Herstellungs- und Verarbeitungsverfahren)
entwickelt und zusammengestellt.

In jeder Werkstoffgruppe kann es Materialien mit
Zusammensetzungen oder Verarbeitungsbedin-
gungen geben, die es leichter oder schwieriger
gestalten, die jeweilige Probe zu praparieren. Ge-
nerell kann gesagt werden, dass selbst die schwie-
rigsten Proben nach den aufgefiihrten Methoden
zu préaparieren sind, ggf. muss die letzte Stufe
nach dem Atzvorgang wiederholt werden. Wenn
perfekte Farbatzungen durchgefihrt werden sol-
len, empfiehlt es sich, die Schlusspolitur je nach
Material mittels Vibrationspolitur durchzuftihren.

Bei Proben, die einfacher zu praparieren sind oder
wenn bei Routineuntersuchungen nicht immer
hochste Perfektion angestrebt wird, kénnen die
Zeiten verklrzt werden oder Praparationsstufen
Ubersprugen bzw. weggelassen werden (in der Re-
gel die Feinstpolitur am Ende).

Es bleibt dem Geschick und Kénnen des Anwen-
ders Uberlassen, die vorgeschlagen Methoden
nach eigener Erfahrung zu modifizieren oder ab-
zuandern oder den eigenen Untersuchungserfor-
dernissen anzupassen.



TRENNEN

Proben zur materialographischen Probenprapa-
ration werden in der Regel aus Guss- oder Bau-
teilen bzw. Halbzeugen entnommen. Sehr groBe-
Teile (Motorblocke, Achsen usw.) mussen fir ein
anschlieBendes Trennen im Labor vorgetrennt
werden. Dieses kann mit Hilfe von Bandsagen,
Schneidbrennen oder &hnlichen Werkzeugen
durchgefuhrt werden. Grundsatzlich sollten Sie
darauf achten, dass diese Techniken nicht die Mi-
krostruktur in dem zu untersuchenden Bereich
zerstéren und dass die Materialeigenschaften er-
halten bleiben. Mit den handesliblichen Trennge-
raten fur die Materialographie kénnen Sie diese
negativen Einflussfaktoren um ein Vielfaches redu-
zieren. Bei relativ sproden Materialien sollten Sie
darauf achten, dass durch die auftretenden Kréafte
(Spannkraft, Schnittkraft) Ihre Probe nicht zerstort
wird.

Nasstrennschleifen

Um irreparable Schaden an der Probe und dem
Geflge zu vermeiden, muss dem Trennvorgang
eine besondere Bedeutung beigemessen werden.
Die Probe sollte moglichst ohne Anlaufschaden,
Verformung oder Materialstérungen wie Ausbru-
che oder Risse getrennt werden. Dariber hinaus
soll die Trennung maglichst mit geringem Zeitauf-
wand durchgefihrt werden. Im Materiallabor wer-
den meist Nasstrennschleifmaschinen eingesetzt.
Das Nasstrennen ist dem Trockentrennen oder
anderen Trennmethoden vorzuziehen. Durch die
Kthlung der Schnittflache wird eine hitzebeding-
te Veranderung des Probengefliges vermieden.
Ein weiterer Vorteil dieser Methode ist, dass der

Nasstrennschleifmaschine AbrasiMatic 300

Trennen

r i 2 .
Materialverformung und Gratbildung durch das Trennen.
Gegluhte Titanprobe farbgeatzt nach Weck, polarisiertes Licht
(100 x)

Abrieb von der Kuhlflissigkeit wahrend des Trenn-
vorgangs fortgespult wird. Dadurch wird die Rau-
higkeit der Schnittoberflache reduziert. Gleichzei-
tig vermindert die Kuhlmittelzufuhr den Verschlei
der Trennscheiben. Eine optimale Schnittflache
verringert die Anzahl der nachfolgenden Prapa-
rationsschritte und verkirzt die gesamte Prapara-
tionsdauer auf ein Minimum. Der Trennschnitt ist
daher fir die Qualitat und Aussagekraft der fer-
tigen Praparation von grundlegender Bedeutung.

Eine optimale Wirkung des Kuhlwassers wird
erzeilt, wenn moglichst viel davon in den Trenn-
schnitt geleitet wird. Durch die Verwendung eines
geeigneten KihImittelzusatzes (z.B. Cool) wird
einer Uberhitzung der Probe vorgebeugt, der An-
griff der Probenoberflache reduziert und eine sehr
feine Oberflache erzeugt. Darlber hinaus wirkt
der Zustatz als Korrosionsschutz.

Die Proben mussen wahrend des Trennvorgangs
fest eingespannt sein und der Druck sollte vor-
sichtig und gleichmaBig aufgebracht werden, um
einen Trennscheibenbruch zu vermeiden. Einige
Reinmaterialien wie etwa Titan (siehe Abbildung
oben) sind fir Trennschaden sehr anfallig.

Trennscheiben bestehen aus Schleifkdrnern, vor
allem Aluminiumoxid- oder Siliziumkarbid. Die
K&rner werden durch unterschiedliche Bindungen
aus Harz oder Gummi fixiert. Aluminiumoxid ist
das bevorzugte Schleifmittel fir Eisenlegierun-
gen und Siliziumkarbid wird fir Nichteisenmetalle
und Mineralien eingesezt. Trennscheiben besitzen
verschiedene Bindungsharten und unterschiedli-
che Kérnungen, damit diese fur unterschiedlichs-
te Materialien eingesetzt werden kénnen. Wenn
die Harte oder der Querschnitt des Materials zu-
nimmt, werden die Schleifkdrner schneller stumpf
oder brechen und die Bindung muss in der Lage
sein, neue Schleifkérner freizugeben.

Es gilt: Je harter das zu trennende Material ist,
desto weicher sollte die Bindung der Trenn-
scheibe sein.



u Trennen

Tabelle 1: Trennscheiben fiir die Materialographie

Empfohlene Anwendung Bindung
Standardtrennscheiben

Werkzeugstahl und gehartete Stéhle > 60HRC Kunstharz
Harter Stahl 50 HRC Kunstharz
Mittelharter Stahl 35-50 HRC Kunstharz
Weicher oder gegluhter Stahl15-35 HRC, Gummi
46-90HRB

Mittelharte Nichteisenmetalle, Gummi
Uran, Titan, Zirkonium

Weiche Nichteisenmetalle, Gummi
Aluminium, Kupfer, Messing etc.

Superlegierungen Gummi

Diinne Trennscheiben zum verformungsarmen Trennen

Harte Stahle > 45 HRC Gummi
Mittelharte bis weiche Stahle < 45 HRC Gummi
Harte und weiche Nichteisenmetalle Gummi

*Kunstharzbindung

Verfiigbare Durchmesser

Abrasiv (Zoll) (mm)
ALO 9,10, 12, 229, 254, 305,
3 14,16, 18 356, 406, 455
ALO 9,10, 12, 229, 254, 305,
7 14,16, 18 356, 406, 455
ALO 9,10, 12, 229, 254, 305,
= 14, 16, 18 356, 406, 455
ALO 9,10, 12, 229, 254, 305,
o 14,16, 18 356, 406, 455
sic 9,10, 12, 229, 254, 305,
14,16, 18 356, 406, 455
sic 9,10, 12, 229, 254, 305,
14,16, 18 356, 406, 455
ALO 10, 12, 14, 254, 305, 356,

3 16, 18 406, 455

127, 229, 254*
" . b o

AlLO, 5,9, 10%, 12 305
ALO 5,7,9,10, 127,178, 229,
o 12,14 254, 305, 356

SiC 7 178

Im Buehler Katalog finden Sie ndhere Angaben zu den genauen Abmessungen von AuBBen- und Innenlochdurchmesser sowie Dicke der Trennscheiben.

Da die Trennscheiben wahrend des Gebrau-
ches verschleiBen, sollte die Bindung so hart wie
maoglich sein, gleichzeitig aber weich genug, um
die Probe materialschonend trennen zu koénnen.
Wenn Sie beispielsweise mit einer zu niedrigen
Geschwindigkeit oder aber mit einer zu harten
Scheibe arbeiten, tritt das Problem auf, dass sich
nicht gentgend Schleifpartikel 16sen, um das Bau-
teil effizient trennen zu kénnen. Durch die entste-
hende Warmebildung andert sich die vorhandene
Gefugestruktur erheblich. Starke Hitze kann das
Korn oder die Partikel vergrobern, erweichen oder
Phasentransformationen verursachen und im Ex-
tremfall dazu fihren, dass die Probe zu brennen
oder gar zu schmelzen anfangt.

Die zu trennenden Materialien besitzen unter-
schiedliche Eigenschaften; daher sind manche
Bauteile empfindlicher als andere. Es besteht die
Notwendigkeit, eine fur lhr Material geeignete
Trennscheibe auszuwahlen. Die GroBe der Trenn-
maschine beeinflusst auch die Scheibenparameter.

Trennscheiben werden mit zunehmendem Druch-
messer auch dicker und entfernen mehr Material
im Schnitt. AuBerdem entwickeln sie mehr Hitze
beim Trennvorgang. Wahlen Sie daher fur Falle,

bei denen der Materialverlust (Schnittbreite) oder
die Hitzeentwicklung beim Trennschnitt gering
sein muss, die dinnste verfligbare Scheibe aus.
Buehler AcuThin Blades sind die dinnsten ver-
flgbaren Scheiben im Korundbereich und sorgen
fr eine sehr saubere und unbeeinflusste Oberfla-
che. Es gibt auch metall- oder kunstharzgebun-
dene Diamanttrennscheiben in den GréBen von
8 Zoll (203 mm) bis 12 Zoll (305 mm) Durchmesser.
Diamanttrennscheiben eignen sich zum Trennen
sehr harter und sproder Materialien (> 900HV),
wobei die Kunstharzbindung den Einsatz bei Hart-
metallen findet und die metall- oder messingge-
bundenen Scheiben zum Trennen von Keramiken
0.a. eingesezt werden. Die CBN- Trennscheiben
(kubisches Bornitrid) werden Uberwiegend zum
Trennen von harteren Eisenmetallen und hochle-
gierten Stahlen verwendet.

Der Kappschnitt war das erste industriell einge-
setzte Trennverfahren. Hier ist die Trennscheibe
mittels einer Welle direkt am Motor befestigt.
Durch einen Griff, der am Motor gekoppelt ist,
kann die Trennscheibe nach unten ins Bauteil ge-
fahren werden. Fir einen effizienten Schnitt muss
das Bauteil ausgerichtet und gespannt werden, um



den Kontaktbereich mit der Trennscheibe zu redu-
zieren. Wenn ein runder Zylinder getrennt wird,
ist der Kontaktbereich anfangs sehr klein. Wenn
der Schnitt voranschreitet, vergréBert sie sich, bis
der Maximaldurchmesser erreicht ist. Gleichzeitig
nimmt der auf die Probe wirkende Druck zu und

Trennen

kann eine starke Hitze erzeugen, da die Kuhlflus-
sigkeit nicht mehr bis ins Bauteilinnere vordringen
kann. Als Folge davon kann das Material an der
Oberflache verbrennen.

Ein Kappschnittgerat kann zusatzlich mit einer
Pulstechnik ausgestattet sein. Durch das Pulsieren

3a Kappschnitt
Die traditionelle Variante. Die Probe
bestimmt den Kontaktflache. In der Regel
ergeben sich Probleme beim Trennen von
groBen Teilen.

3b Pulsierender Kappschnitt
Kontaktflache wird ebenfalls von der Probe
bestimmt. Die Pulstechnik wirkt schlagartig
auf das Werksttick und fuhrt daher zu
schnellem Trennscheibenverschleif.

3c Fahrschnitt
Die Trennscheibe steht fest und der
Trenntisch wird zusammen mit der Probe
gegen die Scheibe bewegt.

3d Planar Cut
The abrasive wheel lowers into the sample
at an incremental rate before the cutting
table moves in the forward motion. Wheel
contact arc is determined by cut depth.

3e  Saw Cut
The wheel contact arc can be precisely
controlled via depth increment. The traverse
stroke must always exceed the part length

Machine needs to be set for each part.

3f Orbital
Ahnlich wie ¢, wird jedoch automatisch
durchgefuhrt. Einfacher und schneller in
der Durchfuhrung. Probendurchmesser
ist Trennscheibenabhangig und minimaler

ist gegeben.

d TRENNVERFAHREN UND TRENNRICHTUNG A

to avoid a change in wheel contact arc area.

Kontaktbereich wéahrend des Trennvorganges

Trennrichtung

Probe

)

y

—
-
A

<,
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U Trennen

wird kein konstanter Druck ausgelbt, sondern
ein Wechsel von Druck und Entlastung zwischen
Trennscheibe und Probe durchgefihrt. Bei diesem
Vorgang werden die Schleifkérner besser ausgelas-
tet und die Kiihlung optimiert. Die Schnittqualitat
nimmt zu, wahrend die Trennzeit und die Abnut-
zung der Scheibe abnimmt.

Optimales Trennen bedeutet, dass die Probe so
wenig wie moglich beschadigt wird. Dies kann
erreicht werden, indem der Druck konstant und
ein geringer Kontaktbereich zwischen Probe und
Trennscheibe eingehalten wird. Diese Technik
nennt sich MACC-Trennen (Minimum Area of
Contact Cutting).

Eine andere Moglichkeit, die Kontaktflache gering
zu halten ist Fahrschnitt. Beim Fahrschnitt wird der
Trenntisch gegen die feststehende Trennscheibe
gefthrt. Der Schnitt kann je nach Materialstarke,
in einem Rutsch oder in mehreren Stufen durch-
gefthrt werden. Beim stufenweisen Trennschnitt
féhrt der Trenntisch nach jedm Schnitt in die
Startposition zurtick. Die Trennscheibe wird an-
schlieBend weiter abgesenkt und dann in der sel-
ben Schnittfuge weitergetrennt. Folglich sind die
Schnittzeiten ldnger und die Maschine sollte még-
lichst programmierbar sein.

Der orbitale Trennschnitt vereinigt die Vorteile der
klassischen Trenntechniken. Bei diesem Trennver-
fahren fihrt die Trennscheibe kleine elliptische
Bewegungen aus, es besteht daher immer nur ein
minimaler Kontakt zur Probe. Damit kédnnen selbst
schwierigste Materialien mit bester Schnittqualitat
getrennt werden. Fir dieses Verfahren wurden
spezielle Trennscheiben entwickelt, welche eine bis
zu 300% hohere Standzeit aufweisen. Das orbitale
Konzept ist im Deltatrenner von Buehler verfugbar.
Die Trenner beinhalten ebenfalls die SmartCut-
Funktion, welche den Prozess Uberwacht und das
Bauteil vor Beschadigungen schitzt.

Prazisionstrennen

Prazisionstrennmaschinen werden in der Mate-
rialographie verwendet, um Teile zu trennen, die
klein, zart, sprode und duBerst schwer zu trennen
sind. Ein weiterer Einsatz ist der prazise Trenn-
schnitt unmittelbar an der zu untersuchenden Ebe-
ne. Aufgrund der geringen Reibungen ist die Tren-
noberflache sehr verformungsarm. Wie der Name
schon sagt, ist diese Art des Trennens entwickelt
worden, um sehr genaue Schnitte durchzuftihren.
Diese Maschinen sind kleiner dimensioniert als die
Ublichen Trenngerdate und verwenden ebenfalls
kleinere Trennscheiben. Der Scheibendurchmesser
reicht von 76 bis 203 mm (3 bis 8 Zoll). Die Bin-
dung der dabei verwendeten Trennscheiben be-
steht aus Bronze oder Stahl, in welchen Diaman-
ten oder kubisches Bornitrid gebunden sind. Hier

IsoMet Prazisionstrennmaschine mit Fahrschnitt

finden ebenfalls Trennscheiben aus Aluminium-
oxid oder Siliziumkarbid ihre Verwendung. Da die
Trennscheiben um ein Vielfaches dinner sind als
bei den Trennschleifmaschinen, wird folglich we-
niger Hitze wahrend des Trennens generiert und
auftretende Schaden werden minimiert.

Bauteile, die normalerweise mit den Trennschleif-
maschinen getrennt werden, kdnnen in der Regel
auch mit Prazisionstrennmaschinen getrennt wer-
den. Die Zeit jedoch ist um ein Vielfaches hoher
aber die Qualitat und die Beeinflussung der War-
me aufgrund der geringen Lasten geringer. Prazisi-
onstrenner werden haufig benutzt fir das Trennen
von Hartmetallen, keramischen Materialien, ther-
mischen Spritzschichten, Leiterplatten, elektroni-
schen Komponenten, Knochen, Zéhnen usw.

Buehler bietet Ihnen eine Vielzahl von Prazisions-

trennscheiben mit unterschiedlichen Durchmes-
sern, Kérnungen und Diamantkonzentrationen an.

N

Tipps zuMm TRENNEN

Wenn Sie ein Material mit der richtigen
Trennscheibe trennen und die Schittge-
schwindigkeit nach kurzer Zeit nachlasst,
sollten Sie den Druck erhdéhen. Dies hilft, die
Bindung zu l6sen und setzt neue, scharfe
Schleifkdrner frei, um den Schitt zu verbes-
sern. Als Faustregel gilt: Je Harte das Material,
desto weicher die Trennscheibe. Eine Ausnah-
me biete hier nur die Diamanttrennscheibe,
da die Kérnung sich nicht abnutzt.

\ V.,




Trennen [

Tabelle 2: Auswahlkriterien fiir Prazisionstrennscheiben

3 x 0,007in 4 x0,012in 5x0,015in 6 x 0,015in 7 x 0,025in 8 x 0,035in
TRENNSCHEIBEN SERIE [76x0,15 mm] [102x0,3 mm] [127x0,4 mm] [150x0,5 mm] [180x0,6 mm] [203x0,9 mm]

IsoMet Diamanttrennscheiben

Series 30HC
Kunststoffe, Gummi, weiche X** X** X
gummiartige Materialien

Series 20HC

aggressives Trennen von

Metallen X* X X
Eisen- und Nichteisenmetalle,

Titan

Series 15HC
Metalmatrixverbundwerkstof-
fe, PCBs, Knochen, Titan, Ther-
mische Spritzschichten

Series 20LC
Harte und zahe Materialien, X* X X
Strukturkeramik

Series 15LC
Harte und sprode Materialien, X X X X X X
Glas, Al,0;, Zr,0,, Beton

Series 10LC

Mittelharte bis weiche
Keramik, Glasfaserverstarkte
Verbundwerkstoffe

Series 5LC

Weiche und briichige Keramik,

Faserverbundwerkstoffe mit X X
feinen Fasern, CaF,, MgF,,

Kohlefaserverbundwerkstoffe

IsoCut CBN-Trenscheiben
Bornitrid-Trennscheiben werden zum Trennen von harten, zéhen Materialien eingesetzt und verkirzen die Tennzeit erheblich

LC (geringe Konzentration)
Fe-, Co-, Ni-Basiswerkstoffe X X X X X X
und Superlegierungen

HC (hohe Konzentration)
Fe-, Co-, Ni-Basiswerkstoffe X X X X X
und Superlegierungen

AcuThin Trennscheiben
Zum Trennen von kleinenTeilen und empfindlichen Materialien sowie zum verformungsarmen Trennen

Bindung/ 5x0.19in 7 x 0.03in
Abrasiv [127x0,5mm)] [180x0,8mm]
Werkzeugstahl, harter Stahl >
45 HRC R/ALO: 2
Mittelharter bis weicher Stahl R/ALO, X

< 45 HRC
Korundtrennscheiben fir den allgemeinen Einsatz

Fur Eisenwerkstoffe, Edelstahl,

GuBeisen und Spritzschichten R/ALO; X

Fur sprode, zéhe Nichteisen-

metalle, Aluminium, Kupfer, R/SIC X

Titan, Uran, Zirkon

*Alternate blade thickness of 0,020in [0,5 mm] **Alternate blade thickness of 0,30in [0,8 mm]

Eine komplette Auflistung der Trennscheiben soiwe anderes Zubehér fir Prazisionstrenngeréte finden Sie im Buehler Produktkatalog.



. Einbetten

Durch das Einbetten der Probe wird in erster Linie
eine bessere Handhabung fir die anschlieBende
Praparation und Auswertung erreicht. AuBerdem
kénnen unterschiedlich dimensionierte Proben in
Formen gleichen Durchsmessers oder AbmaBe ge-
bracht werden um diese in geeigneten Probenhal-
tern halbautomatisch praparieren zu kénnen. Sehr
kleine und unhandliche Proben kénnen durch das
Einbetten Uberhaupt erst bearbeitet werden. Ein
weiterer Vorteil eingebetteter Proben ist es, dass
Kanten oder Oberflachenfehler wahrend der me-
tallographischen Préparation geschitzt und erhal-
ten werden.

Bei der Auswahl der richtigen Einbettmethode ist
darauf zu achten, dass die Probe in keiner Weise
durch Druck oder Hitze beeinflusst wird.

Phenolharze werden in der Metallographie seit
1928 fur das Warmeinbetten verwendet. Vor die-
ser Zeit wurden Proben nicht eingebettet oder aber
mit Hilfe von Schwefelpulver, Wachs und niedrig
schmelzenden Materialien eingebettet. Diese alten
Einbettverfahren brachten eine Vielzahl von Pro-
blemen mit sich. Die spatere Einfihrung von Po-
lymeren war eine groBe Verbesserung gegenuiber
diesen Methoden. Die anschlieBende Entwicklung
von Kalteinbettmitteln (GieBharze) in den 1950ern
flgte den Metallographen eine Vielzahl von Kalt-
einbettmitteln hinzu. Durch die verhaltnismaBig
geringen Temperaturen war es eine gute Alterna-
tive.

Klemmen

Die einfachste Methode, Proben zu fassen ist das
Einspannen oder Klemmen. Sie wird meist fur die
Untersuchung von dinnen Blechen verwendet.

Tabelle 3: Anwendungsgebiete Warmeinbettmittel

Bester Kantenschutz;
sehr geringe Schrumpfung;
feine Partikel;

Allgemeine fullt kleinste Einbuch-
Material Anwendungen tungen
Keramik PhenoCure EpoMet F
Stahl PhenoCure EpoMet F
Schichten PhenoCure EpoMet F
Aluminum PhenoCure
Kupfer/Messing PhenoCure
Farbe schwarz,"rot oder schwarz

grin

Temperatur 300°F [150°C] 300°F [150°C]
Druck 4200 psi [290 bar] 4200 psi [290 bar]

10

Bester Kantenschutz;

Mehrere Proben kénnen so in Sandwichform zu-
sammen gelegt werden und machen es dadurch
zu einer einfachen und kostengiinstigen Methode.
Ein Nachteil dieser Methode ist das Einziehen von
Flussigkeiten und Schmutz zwischen den Blechen,
welche anschlieBend wieder austreten kénnen
und das Poliertuch kontaminieren oder gar die
Untersuchung unmaoglich machen. Diese Proble-
me konnen durch ein vorheriges Bestreichen der
Proben mit Sekundenkleber oder Epoxidharz und
ein festes Anziehen der Schrauben minimiert oder
sogar vermieden werden. Die Klemmen bestehen
in der Regel aus Stahl, Aluminium oder anderen
leicht zu bearbeitenden Materialien.

Warmeinbetten

Bei diesem Verfahren werden die Proben unter
Druck und Temperatur in einem speziellen Kunst-
stoffgranulat eingebettet. Als Einbettmittel kom-
men Duroplaste wie Phenolharz (PhenoCure),
Diallylphthalate oder Epoxidharze (EpoMet) bzw.
Thermoplaste wie das transparente Acrylharz

SimpliMet XPS1 Automatische Einbettpresse

geringster elektri-

geringe Schrump- scher Widerstand

fung REM - EDX/WDX Transparenz
EpoMet G ProbeMet TransOptic
EpoMet G ProbeMet TransOptic

EpoMet G ProbeMet TransOptic

ProbeMet TransOptic

ProbeMet TransOptic

schwarz kupfer transparent

300°F [150°C]
4200 psi [290 bar]

300°F [150°C]
4200 psi [290 bar]

350°F [177°C]
2100 psi [145 bar]



TransOptic zur Anwendung. Thermoplastische
Kunstharze erweichen erst bei erhéhten Tempe-
raturen und sollten unter Druck, mittels spezieller
Kihlung (Intervall), gekihlt werden. Duroplaste
dagegen kénnen theoretisch bei maximaler Tem-
peratur aus der Presse genommen und an der Luft
gekihlt werden. Grundsatzlich sollte jedoch immer
unter Druck in einer Einbettpresse gekuhlt werden,
weil dadurch die Spaltbildung minimiert werden
kann (Abbildung unten). EpoMet Einbettmittel,
ein warmeaushartendes Epoxid, liefert den bes-
ten Kantenschutz und die geringste Schrumpfung
(Abbildung rechts). Das EpoMet Einbettmaterial ist
auch gegen kochende Sauren resistent, wahrend
Phenolharze von Sauren und Alkohol angegriffen
werden konnen.

i i , 7~ ey
5 Ty - 4 .Qh’ P {.
Kantenschutz der aufgekohlten Probe ist nicht gegeben, da

PhenoCure eine zu starke Schrumpfung aufweist.
a) oben, 500x; b) unten, 1000x (3% Nital).

—= i W iE Thig :
Guter Randanschluss eines borierten 42CrMo4
Eingebettet in EpoMet (1000x, 3% Nital)

Einbetten .

Buehler Warmeinbettmittel

1



. Einbetten

Kalteinbetten

Kalteinbettmaterialien bestehen in der Regel aus
zwei Komponenten (Harz und Harter) und poli-
merisieren nach dem AnrUhren. Sie werden ein-
gesetzt, um temperatur- und druckempfindliche
Proben einzubetten bzw. wenn sehr viele Proben
schnell eigebettet werden sollen. Acrylharze wie
VariDur und SamplKwick werden aufgrund ihrer
niedrigen Kosten und der schnellen Aushéartezeit
am meisten verwendet, obwohl diese Harze mehr
oder weniger schrumpfen.

Sehr beliebt und geeignet fur die Kalteinbettung
sind Epoxidharze. Diese Harze erzeugen beim Aus-
harten wenig Warme und besitzen einen geringen
Schrumpfspalt. Besonders das Vakuuminfiltrieren
kann sehr gut mit niedrigviskosen Epoxidharz wie
EpoThin oder EpoHeat durchgefiihrt werden. Ep-

Tabelle 4: Eigenschaften der Kalteinbettmittel von

Ausharte- Shore D
Name Basis temperatur Harte*
78
130°F [55°C] bester
Kantenschutz

EpoThin Epoxid

82
130°F [55°C] bester
Kantenschutz

82
293°F [145°C] guter
Kantenschutz

82
293°F [145°C] guter
Kantenschutz

85
338°F [170°C] bester
Kantenschutz

90
exzellenter
Kantenschutz

85
akzeptabler
Kantenschutz

85
geringer
Kantenschutz

EpoxiCure Epoxid
EpoKwick Epoxid
EpoColor Epoxid
EpoHeat Epoxid
VariDur 3000 Acryl 252°F [122°C]
VariDur Acryl 170°F [77°C]
179°F [79°C]

SamplKwick Acryl

84
geringer
Kantenschutz

VariKleer Acryl 212°F [100°C]

85
geringer
Kantenschutz

VariKwick Acryl [85°C]

geringer

VariDur 10 Acryl [100°c] Kantenschutz

VariDur 200 Acryl [100°C]

oxide sind fur temperaturempfindliche und porése
Proben sowie Korrosions- oder Oxidationsproben
sehr gut geeignet. Farbpigmente kénnen dem
Harz fur die Untersuchung an porésen Materialien
wie thermischen Spritzschichten oder Mineralpro-
ben hinzugefiigt werden. Die meisten Epoxidharze
harten bei Raumtemperatur zwischen einer und
vierundzwanzig Stunden aus. Eine Ausnahme bil-
det EpoHeat. Es hartet unter Temperatur im Ofen
aus (30-65 °C). In Abhangikeit von der eingestell-
ten Temperatur kdnnen Sie selber die Aushartezeit
definieren.

Epoxidharze bieten einen guten Kantenschutz,
welcher auf die physikalische Anhaftung und die
geringe Schrumpfung zurickzufihren ist. Acryl-
harze haften nicht an der Probe und schrump-
fen wahrend der Aushartung, so dass kein guter

Buehler
Ausharte- empfohlene
zeit Einbettform Bemerkungen
Klar, sehr niedrige Viskositat,

9 Stunden beliebig ST G Schrumpfungﬂ, )
bestens zum Vakuumimpragnieren
geeignet

6 Stunden beliebig K_!ar, ;ehr gernge Schrumpfung,
fur die allgemeine Anwendung

. - Klar, schnell aushartend,
sl Sampisg akzeptable Schrumpfung
Rot gefarbtes Epoxidharz,
90 Minuten SamplKup leuchtet rot im Dunkelfeld und
unter polarisiertem Licht
. Transparent, gelblicher Farbton,
2 MmL:ten beliebig Die lange Topfzeit erlaubt das
@ 55 °C i ,
Anmischen gréBerer Mengen
Blau, quartzverstarkt,

15 Minuten beliebig hervorragende Kantenscharfe,
keine Schrumpfung

10 Minuten beliebig Grau,l mdngg Viskositat, opak,
abrasion resistant

5.8 Halbtransparent, schnelle
) beliebig Aushartung, akzeptable
Minuten
Schrumpfung
Klar transparent bei Aushartung
515 im Drucktopf, minimale
Minuten SamplKup Schrumpfung. Silikon oder EPDM
Einbettformen sollten nicht
verwendet werden.
Blau, schnelle Aushartung,
~5 Minuten beliebig moderate Schrumpfung und
Viskositat
) o Halbtransparent, geringe
8 Minuten ety Schrumpfung, hohe Viskositat
8 Minuten beliebig Blau, mineralstoffgefullt, geringe

Schrumpfung, hohe Viskositat

* Das Abriebverhalten des Einbettmittels hat in der Regel einen héheren EinfluB auf die Kantenabrundung als seine Hérte.
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Kantenschutz aufgebaut werden kann. Um die
Kantenerhaltung dennoch zu bewahren, kann die
Probe mittels EdgeMet Kit stromlos beschichtet
werden. Ebenfalls kann der Buehler Flat Edge Fil-
ler (Keramikpulver) dem Harz hinzugeftigt werden.
Um eine elektrische Leitfahigkeit zu erhalten, kén-
nen leitfahige Partikel (Buehler ConductiveFiller)
dem Harz beigegeben werden.

Eine Besonderheit unter den Kalteinbettmitteln ist
VariDur 3000. Dies liegt an seinen hervorragenden
metallographischen Eigenschaften. VariDur 3000
ist ein Methylmethacrylat mit Styrol und hartet
ohne Schrumpfspalt aus. Es eignet sich daher ideal
far alle Anwendungen, bei denen Randbereiche
untersucht werden sollen (z.B. Funktionsschichten,
Schadensfalle). Da kein Spalt entsteht, kann auch
keine Flussigkeit (Polier- oder Atzmittel) zwischen
die Probe und das Einbettmittel eindringen. Die
praparierte Probe kann somit problemlos mikros-
kopiert und ausgewertet werden. Dartber hinaus
besitzt VariDur 3000 eine hohe Eigenharte. Proben
kénnen muihelos randscharf und ohne Kantenab-
rundung prapariert werden.

Bei der Praparation von kalteingebetteten Proben
bemerkt man schnell, dass die Oberflachenspan-
nung zwischen der Probe und der Tuchoberflache
viel hoher ist als bei einer Warmeinbettung. Da
die Proben angesaugt werden, kann das Halten
der Probe erschwert werden. Wenn eine halb-
oder vollautomatische Praparation erfolgt, kann
ein Quietschton entstehen. Das Gerdusch kénnen
Sie reduzieren, indem Sie das Gerat im Gegenlauf
betreiben (Kopf und Arbeitsscheibe laufen in ent-
gegengesetzter Richtung). Grundsatzlich sollte bei
dem Kalteinbetten, insbesondere bei den Epoxid-
harzen, beachtet werden, dass die auftretende
exotherme Reaktion wahrend der Kathalyse (Aus-
hartung) variieren kann. Dies ist von der Menge
des Einbettmaterials abhangig. Je kleiner die Men-
ge, desto geringer die exotherme Reaktion und
Warmeentwicklung. Bei groBen Formen sollte man
daher in Schichten arbeiten, da bei einer zu gro3en
Menge an Einbettmaterial Blasen- und RiBbildung
auftreten kann. Das EpoHeat kann bei Mengen
bis zu 250 g verwendet werden, ohne dass eine
Temperatur erreicht wird, bei dem die angerihrte
Masse vorzeitig polimerisiert.

Kantenschutz

Die Kantenerhaltung ist ein klassisches metallo-
graphisches Problem. Viel Erfahrung ist notwen-
dig, um es in den Griff zu bekommen. In den
meisten Fallen ist die Unebenheit auf die falsche
Auswahl des Einbettmaterials zurtickzufhren und
in den wenigsten Fallen auf die Praparation. Als
erstes sollten lhre Proben fettfrei sein und daher
mit Alkohol gereinigt werden, da bei einer fettigen

Einbetten .

5 Ty (R f gl WA .

b NCAWN oY i
L] . « Neo LY .- - a” .

Beispiel eines C15 Kohlenstoffstahls mit Nickelschicht
(a, oben), bei der kein optimaler Kontrast gegeben ist.
Das schwarze EpoMet Einbettmittel bietet guten Kontrast und
geringe Schrumpfung (b, unten).

Geéatzt mit 3% Nital (1000x)

S gt UNER Gan NTeh - 8 —
Schlechter Kantenschutz bei einer salzbadnitrierten Probe,
eingebettet mit PhenoCure (c) und Methylmethacrylat (d)
Prépariert im gleichen Probehalter wie die Proben (a) und (b).
Geatzt mit 3% Nital (1000x)
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Einbetten

Austritt von Atzmittel nach der Atzung.
Schnellarbeitsstahl, eingebettet mit PhenoCure
Vilella Atzmittel (500x)

Oberflache kein Anhaften moglich ist. Wie schon
erwahnt, sollte ein schrumpfarmes Einbettmaterial
genommen werden und eventuell die Probenober-
flache stromlos beschichtet werden. In einigen Fal-
len kann es jedoch sein, dass der Abbildungskont-
rast an der Ubergangsstelle zwischen einer Probe
und der stromlosen Schicht nicht stark genug und
somit fUr bestimmte Auswertungen unzulénglich
ist. Die Abbildungen auf der linken Seite zeigen
die Oberflache eines Kohlenstoffstahles (C15),
der im Salzbad nitriert wurde. Diese Proben wur-
den stromlos mit Nickel beschichtet und in unter-
schiedlichen Einbettmitteln eingebettet. Je nach
Einbettungt ist es schwer zu entscheiden, wo die
Nickelschicht anfangt, da der Randkontrast nicht
optimal ist (Abbildung a). Abbildung (b) zeigt den
optimalen Randkontrast zwischen Einbettmaterial
und Nickelschicht. Zum Vergleich zeigen die Bilder
darunter eine in Phenolharz eingebettete nitrierte
C15-Probe (c). Die Abbildung (d) zeigt die Einbet-
tung in Methylmethacrylat. Im Gegensatz zu den
Proben (a) und (b) ist hier keine Randscharfe vor-
handen.

Die Einfuhrung neuer Techniken hat sehr dazu
beigetragen, Kantenabrundungen zu minimie-
ren. Einbettpressen, die unter Druck die Probe
kihlen, erzeugen eine viel hohere Probendichte.
Spalten sind oftmals auf das falsche Einbettmate-
rial zurtickzufihren. Ebenfalls kann es sein, dass
Atzmittel aus den Spalten austritt und die Probe
nachatzt. Ebenso fuhrt die Verwendung von Po-
lierttichern wie Billiard oder Wollfilz sehr schnell zu
einer Kantenabrundung. Die Polierzeiten sollten
kurz sein, da die Poliertticher eine hohe StoBe-
lastizitat aufweisen. Kurzflorige und harte Tucher
produzieren eine bessere Kantenscharfe mit allen
warmaushartenden und thermoplastischen Mate-
rialien. Dennoch gibt es immer noch Unterschiede
zwischen den polymeren Materialien, die fur das
Einbetten verwendet werden. Duroplaste liefern
bessere Kantenscharfe als thermoplastische Harze.
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aus gesinterten Karbiden (a) und bei einer nitrierten,
sandgestrahlten Probe (b). In der Mitte ist ein Partikel vom
Strahlvorgang zu sehen. In beiden Fallen wurde EpoMet als
Einbettmittel verwendet.

a: 1000x, geatzt mit Murakami

b: 1000x, geatzt mit 2% Nital

e sLxE 3, e R R R e T
Flat Edge Filler wurde dem EpoxiCure hinzugefiigt, um
den Kantenschutz bei der H13 Warmarbeitsstahlprobe zu
verbessern. Geatzt mit 4% Pikral (500x)

Die besten Ergebnisse erhalten Sie mit EpoMet, ei-
nem Epoxidharz, welches einen Fullstoff enthalt.

Die Abbildungen rechts oben zeigen weitere Bei-
spiele fir perfekte Kantenschéarfe. Feines Alumini-
umoxidpulver wurden dem Epoxidharz hinzuge-
flgt, um die Kantenscharfe zu verbessern. Jedoch
ist es keine wirklich gute Losung, da die Harte Uber
2000 HV liegt und zu hart fur weichere Materi-
alien ist. Vor kurzem ist ein weiches keramisches
Pulver (ca. 775 HV) eingefiihrt worden, welches
ein ahnliches Schleifverhalten wie Metall aufweist.
Eine gute Lésung ist die Zugabe von Buehler Fla-
tEdgefFiller.



Hinweise zur Erzielung einer optimalen
Randschérfe:

Eingebettete Proben besitzen eine besse-

re Randscharfe als uneingebettete Proben.
Oftmals ist es unmoglich, bei uneingebetteten
Proben eine Kantenscharfe zu erzielen. Warm
eingebettete Proben erreichen eine bessere
Kantenscharfe als das kalt eingebettete Pro-
ben.

Elektrolytisches oder stromloses Nickel be-
schichten (z.B. mit EdgeMet Kit) von Proben
kann zum Erzielen einer besseren Kantenschér-
fe beitragen. Wenn die Warmeinbettpresse je-
doch zu schnell abkthlt, kann es vorkommen,
dass sich die Schicht von der Probe abl6st und
einen Spalt hinterlasst.

Thermoplastische Einbettmaterialien sind
weniger wirkungsvoll als warmeaushéartende
Harze (Duroplast). Fur hdchste Kantenscharfe
und geringste Schrumpfung sollte EpoMet, ein
epoxidbasiertes Harz, verwendet werden.

Die Einbettproben niemals hei3 aus der Presse
nehmen, um sie schneller in einem Wasser-
bad abzukuhlen. Dabei wirden Risse und
eine starke Spaltbildung, bedingt durch die
thermische Schrumpfung, auftreten. Vollauto-
matische Einbettpressen unterbinden diesen
Effekt.

Automatische Praparationssysteme erzeugen
eine hohere Planheit als manuelles Handpolie-
ren.

Benutzen Sie den Zentralandruck, um eine
hohere Planheit zu erzielen.

Positionieren Sie den Probenhalter so, dass er
nicht Gber die Mitte der Arbeitsscheibe hinaus
geht.

Wenn Sie SiC-Papier verwenden, sollten Sie Pa-
pier mit Klebertickseite (PSA) verwenden, da es
eine bessere Planheit als nicht selbstklebendes
Papier besitzt.

UltraPrep und ApexDGD Diamantschleifschei-
ben erzielen eine hohe Planheit und kénnen
fur eine Vielzahl von Materialien eingesetzt
werden.

Einbetten .

Cast n"Vac 1000 Imprégnierausristung

¢ \Verwenden Sie harte, glatte Tuchoberflachen
wie UltraPad, UltraPol oder TexMet fir das
Vorpolieren. Fir die feineren Stufen nehmen
Sie mittelharte, feine Poliertlicher wie z.B.
VerduTex oder VerduTex/TriDent.

e Fir hochste Planheit sollte das Apex-System
verwendet werden, welches Planschleif-
scheiben wie ApexDGD oder ApexHercules
Feinschleifscheiben beinhaltet. Wann immer es
maoglich ist, sollten diese eingesetzt werden,
da sie ebenfalls die Polierzeiten und Anzahl der
Praparationsstufen reduzieren kénnen.

N

Tipps zum EINBETTEN

Epoxidharz haftet physisch an der Probe
und ist daher fir spaltfreie Einbettungen
geeignet. Wenn die Viskositat niedrig ist,
kann Epoxid in Poren und Risse mit Va-
kuum gezogen werden. Acrylate sind fir
Vakuumimpragnierung zu dickfltssig und
konnen im Drucktopf ausgehartet werden,
um die Schrumpfung und Blasenbildung zu
reduzieren. Alle Proben sollten vor dem Ein-
betten entfettet werden (Aceton, Ethanol).
GieBharze sind bedingt lagerfahig und sollten
daher kihl gelagert werden.

AN £
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” Schleifen und Polieren

Traditionell wird die Probenvorbereitung in Schleifen
und Polieren eingeteilt, wobei diese beiden Verfah-
ren wiederum in Stufen von grob bis fein unterteilt
sind. Beide Prozesse unterliegen dem selben Me-
chanismus des spanabhebenden Materialabtrages.

Beim Schleifen werden die oberen Materialschich-
ten mit Hilfe gebundener Schleifkérner (SiC, Al,Os,
Diamant oder CBN) abgetragen. Ziel moderner
Praparationsmethoden ist es, die Anzahl von Pra-
parationsstufen minimal zu halten oder SiC-Papier
durch Schleifmedien (in der Regel Diamantschei-
ben) mit héherer Standzeit zu ersetzen. Bei vielen
Materialien ist dies auch maoglich, jedoch bleibt
eine Vielzahl an Werkstoffen, fur die SiC-Papier am
effektivsten zum Schleifen geeignet ist.

Die erste Stufe nach dem Trennen sollte mit der
feinst moglichen Kérnung begonnen werden.
Diese muss in der Lage sein, die durch das Tren-
nen entstandenen Schdden zu beseitigen. Eine
Kérnung von P180 bis P320 ist bei Proben ausrei-
chend, die mit einer Nasstrennmaschine getrennt
wurden. Trennflachen die von einer Bandsagen
oder ahnliche Trennverfahren stammen, erfordern
die Verwendung groberer Schleifstufen, die im
Allgemeinen zwischen P80 und P120 liegen. Die
nachfolgenden Schleifstufen sollten ein bis zwei
Schleifkdrnungen feiner sein als die vorausge-
gangene Koérnung. Bestenfalls ist es moglich, die
Schleifstufen jeweils zu halbieren (P280 oder P320,
P600 und P1200).

Auch beim Schleifen sollte mit Wasser gearbeitet
werden, vorausgesetzt, die Probe ist nicht was-
serempfindlich. Nassschleifen reduziert die Erwar-
mung und sorgt dafur, dass der Abrieb weggespilt
wird.

Jede Schleifstufe sollte die vorangegangene Ver-
formung beseitigen, verursacht ihreseits allerdings
neue Schaden. Die Tiefe der Deformation nimmt
mit feiner werdender Kérnung ab. Es ist zu beden-
ken, dass bei weichen Materialien die Deformation
um ein Vielfaches groBer ist als bei harten Mate-
rialien.

Bei der halb- oder vollautomatischen Praparation
von fest in den Probenhalter eingespannten Pro-
ben ist es notwendig, alle Proben zuerst auf ein
gleiches Nivau zu bringen. Dieser Vorgang wird als
Planschleifen bezeichnet und beseitigt in der Regel
auch die Verformung, welche durch das Trennen
verursacht worden ist.

Hierzu kénnen grobe SiC- oder Al,O;-Papiere ver-
wendet werden. Allerdings haben diese in der
Regel unter dem hohen Druck nur eine geringe
Standzeit. Eine Alternative ist die Verwendung mo-
derner Schleifmedien mit Diamanten als Schleif-
mittel oder den Einsatz spezieller Planschleifma-
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schinen mit hoher Drehzahl und einem Schleifstein
aus Aluminiumoxid.

Fur sehr harte Materialien wie Keramik und Hat-
metall werden immer Diamantschleifscheiben, z.B.
Apex DGD oder UltraPrep eingesetzt.

Die neuesten Scheiben sind ApexDGD Diamant-
schleifscheiben, welche das SiC-Papier direkt er-
setzen kdnnen. Die Standzeit einer solchen Schei-
be liegt bei etwa 350 - 750 Proben (ApexDGD
Color, ApexDGD). Nach Erzielung einer planen
Oberflache kann entweder mit einer feineren
Schleifstufe weiter geschliffen werden oder aber
man beginnt schon mit dem Vorpolieren. Eine
direkte Abfolge durch Vorpolieren reduziert die
Schleifstufen, wobei harte Tlcher wie UltraPlan
oder ApexHercules mit Diamantkdrnungen von
6 pum bis 15 pm verwendet werden sollten.

Vor allem bei Bauteile der Mikroelektronik und bei
der Bearbeitung von Siliziumwafern kommen Ult-
raPrep Diamantlappfilme zum Einsatz. Hierbei han-
delt es sich um feine Polyesterfolien, auf die eine
feine Schicht von Diamantpartikeln aufgebracht
ist. UltraPrep Lappfilm wird zur Erzielung sehr fei-
ner und planer Oberflachen eingesetzt. Sehr eng
tolerierte Diamanten gewdhren einen guten Ab-
trag und eine hervorragende Qualitat der Probe.

Schleifmedien

Die in der Materialographie verwendeten Schleif-
mittel sind Siliziumkarbid (SiC), Aluminiumoxid
(Al203), Schmirgel (AI203 - Fe304), komposite
Keramiken und Diamanten. ,Schmirgelpapier”
wird aufgrund seiner geringen Abtragsrate kaum
mehr eingesetzt. Am haufigsten wird wasserfes-
tes SiC-Papier verwendet. Aluminiumoxid-Papier,
wie das PlanarMet, hat eine bessere Abtragsrate
als SiC-Papiere und wir fur grobe Schelifprozesse
verwendet.

Die Schleifmittel sind auf Papier gebunden und
werden durch eine Deckschicht fixiert. Die Schleif-
mittel kénnen auch in Pulverform unter Verwen-
dung einer Tragersubstanz aufgespriht werden.
Grobere SiC-Korner driicken sich bei weichen Me-
tallen wie Pb, Sn, Cd und Bi in das Material ein.
Das gleiche Problem tritt aber auch bei der Ver-
wendung von Diamantpartikeln auf, insbesondere
dann, wenn diese mit zu harten Poliertiichern oder
einem zu hohen Druck verwendet werden.

CarbiMet SiC-Papier wird in den USA entspre-
chend dem ANSI/CAMI Standard (B74.18-1996)
hergestellt, wahrend Buehler-Met Il SiC-Papiere in
Europa entsprechend dem FEPA Standard (43 GB
-1984, R 1993) hergestellt werden. Beide Stan-
dards geben die gleichen Methoden vor, um die
Schleifkérner zu fraktionieren. Fir die groben Kor-
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Aluminumlegierung (500x, wassrige 0.5% HF)

ner wird Sieben, fur mittlere Kérnungen (Grit 240-
600 oder P280-P1200) Sedimentation und fur sehr
feine KorngréBen die elektrische Widerstandsfa-
higkeitsmethode angewandt.

Die Koérnungsangaben unterscheiden sich ab
Grit180 (P180), die aquivalenten Grossen kdnnen
mit Hilfe der Tabelle unten bestimmt werden. Es
gibt einen wesentlichen Unterschied zwischen den
beiden Standards. Bei der ANSI/CAMI-Norm ist die
mittlere KorngréBenverteilung breiter als in der
FEPA-Norm. Eine breitere Kornverteilung erlaubt

Tabelle 5: Europaische/USA KérnungsgréBen
FEPA (Europa)

Kornnummer GroBe (um)
P60 269
P80 201
P100 162
P120 127
P180 78,0
P240 58,5
P280 52,2
P320 46,2
P360 40,5
P400 35,0
P500 30,2
P600 25,8
P800 21,8
P1000 18,3
P1200 15,3
P1500 12,6
P2000 10,3
P2500 8,4
P4000* 5,0*

es, mit geringerem Druck zu beginnen zu, so dass
weniger Hitze generiert und weniger Schaden ver-
ursacht wird. Jedoch produzieren die unterschied-
lichen KorngéBen ein breiteres Spektrum von un-
terschiedlichen Kratzern. Das Kratzerbild ist fur die
GUte und Effizienz des Schleifgangs jedoch wenig
aussagefahig. Wichtig ist, dass Deformation ab-
getragen und moglichst wenig neue Verformung
eingebracht wird.

ApexDGD Diamantschleifscheiben sind ein idealer
Ersatz fur herkémmliches SiC-Papier oder andere
Schleifmedien. Sie bieten hohen Materialabtrag
bei kurzen Schleifzeiten und gewahren plane
Oberflachen und optimale Randscharfe. Dartber
hinaus sind sie extrem haltbar und langlebig. Die
Scheiben kénnen, mit Ausnahme extrem weicher
Materialien, zum Bearbeiten der meisten techni-
schen Werkstoffe eingesetzt werden.

Bei den ApexDGD Color-Scheiben sind die Diaman-
ten in Kunstharz-Clustern eingebunden. Der Mate-
rialabrieb kann zwischen den Kunstharz/Diamant-
Bereichen gut weggespult werden. Dies gewahrt
einen hohen und effizienten Materialabtrag. Apex

ANSI/CAMI (USA)

Kornnummer (Grit)) GroBe (um) SchmirgelgroBe
60 268
80 188
100 148
120 116
180 78,0 3
220 66,0 2
240 51,8
280 42,3 1
320 34,3 0
360 27,3
400 22,1 00
500 18,2 000
600 14,5
800 12,2 0000
1000 9,2
1200 6,5

Die Tabelle gibt die mittlere KorngréBe fur Schleifmittel nach ANSI/CAMI geméaB ANSI Standard B74.18-1996 und fir FEPA genormtes Papier gemaf3 FEPA
Standard 43-GB-1984 (R1993) wieder. Der ANSI/CAMI Standard listet SiC PartikelgroBen bis 600 Grit. Angaben fr feinere ANSI/CAMI Papiere stammen aus

dem CAMI Buch, Coated Abrasive (1996).

*FEPA Angaben kleiner als P2500 sind nicht genormt und richten sich nach Angaben der Hersteller. Dia Angaben in der Tabelle sind nicht verbindlich fir die
tatsachliche KorngréBe. In der Praxis kénnen die Hersteller auch mit anderen mittleren KorngréBen und Kornverteilungen arbeiten.
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DGD Color eignet sich, im Gegensatz zu Apex
DGD mit kontinuierlichem Diamantbelag, auch
zum Schleifen weicher und empfindlicher Mate-
rialien. Zéhe Werkstoffe wie austenitische Stahle,
Ni-Basislegierungen oder Titan, sollten dagegen
nicht mit ApexDGD Color bearbeitet werden, da
der ScheibenverschleiB hoher ist.

Manuelles Schleifen

Beim manuellen Schleifen ohne Gerdte wird das
SiC-Papier haufig von der Rolle oder als Streifen
verwendet. Die Probe wird gegen das Papier ge-
drickt und von oben nach unten gerieben. Hier-
bei erzeugt das Einhalten eine Schleifrichtung eine
bessere Planheit als wenn die Pobe hin und her
bewegt wird. Dieses Verfahren kann trocken oder
nass durchgefthrt werden. Die Zufuhrung von
Wasser kihlt die Probe und spilt den Abrieb weg.
Das Verfahren kann auf planen Unterlagen oder
mit einfachen Geraten wie z.B. Buehler HandiMet
ausgefihrt werden.

Bandschleifgerate wie die SurfMet sind haufig im
Labor vorhanden. Diese Maschinen werden mit
groben Schleifbéndern von P60 bis P240 Kérnun-
gen ausgerUlstet und verwendet, um eine Probe zu
planen oder um einen Grat zu entfernen. AuBer-
dem werden sie gerne zur Herstellung von Schlif-
fen benutzt, die nur makroskopisch untersucht
werden missen.

Manuelles Schleifen oder Polieren kann am effizi-
entesten mit einfachen Geraten wie der MetaServ
250 durchgefihrt werden.

Lappen

Lappen ist eine Technik, bei der die Abrasivpartikel
frei auf der Oberflache einer Tragerscheibe rollen.
Wahrend des Lappprozesses ist die Scheibe mit
kleinen Mengen Schleifmittel wie Diamanten- oder
Siliziumkarbid versehen. Lappscheiben kénnen aus
vielen verschiedenen Materialien hergestellt wer-
den; Gusseisen und Kunstharz werden am haufigs-
ten verwendet. Lappen produziert eine andere Pro-
benoberflache als das Schleifen, da es das Material
auf eine andere Art entfernt. Einige Lappscheiben
werden mit Diamantensuspensionen bespriht.
Anfangs rollen die Diamantenpartikel Uber die
Lappoberflache und driicken sich nach einer kur-
zen Zeit in die Lappscheibe ein, um so eine sehr
feine Oberflache zu erhalten.
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POLIEREN

Die klassische Definition eines Poliervorgangs geht
auf die industrielle Politur zurtick. Hierbei geht es
hauptsachlich um die Erzielung einer glanzenden
Oberflache durch Einebnen und Verschmieren
von Unebenheiten der Mateialoberflache. Eine
Oberflache gilt als gut poliert, wenn sie glanzt
und das Licht wie ein Spiegel reflektiert. Fur die
Metallographie ist diese Betrachtungsweise eher
unzuldnglich. Der metallographische Polierprozess
beruht wie beim Schleifen auf dem spanabheben-
den Abtragseffekt der Poliermedien, jedoch ist der
Abrieb um einiges geringer als beim Schleifen, da
ausschlieBlich mit sehr feinen Kérnungen gearbei-
tet wird. Anders als beim Schleifen wird das Ab-
rasivmittel ,lose” auf ein Poliertuch aufgetragen.
Dieses kann in Form von Pasten oder Suspensionen
geschehen. Durch den Polierdruck werden die Ab-
rasive in der Unterlage fixiert und wirken daduch
ahnlich wie gebundenes Korn.

Der Polierprozess soll die verbleibende Deformati-
on nach dem letzten Schleifgang entfernen. Auf
diese Weise kann das wahre Geflige sichtbar ge-
macht werden. Bei den meisten metallischen und
nicht metallischen Legierungen reicht es aus, eine
Politur bis zu einer minimalen KorngréBe von
3 um oder 1 ym durchzufihren. Feinere Poliermit-
tel werden dagegen fur kritischere Untersuchun-
gen wie Schadensfallanalyse oder zur Erzielung
von Proben mit héchster Gite eingesetzt.

Die metallographisch polierte Oberflache, sollte
maoglichst plan und verformungsfrei sein. Je nach
Aufgabenstellung kénnen feine Kratzer toleriert
werden. Eine gut praparierte Oberflache ist not-
wendig, um das wahre Geflge fiir die metallogra-
phische Beurteilung zu erhalten, sowohl qualitativ
als auch quantitativ. Es sollten keine fehlerhaften
Strukturen wie verformtes Material, Gribchen,
Kometenschweif, Verschmutzung oder Relief (Ho-
henunterschiede zwischen verschiedenen Phasen
oder zwischen Poren und Grundwerkstoff) erzeugt
werden.

Das Polieren wird normalerweise in mehreren Stu-
fen durchgefiihrt. Ublicherweise wird mit 6 pm
oder 3 um Diamantenpoliermittel auf glatten, har-
ten Poliertlichern vorpoliert. Bei harten Materialien
wie gehartetem Stahl, Keramik und gesinterten
Karbiden kann es sein, dass eine zusatzliche gro-
be Polierstufe erforderlich ist. AnschlieBend kann
mit einer 1 um Diamantstufe auf weichen Poliertu-
chern fortgefahren werden. Um eine Erwdrmung
oder Verformung auf der Oberflache zu verhin-
dern, sollte ein passendes Schmiermittel sparsam
eingesetzt werden. Die Zwischenpolitur sollte
grundlich ausgefthrt werden, so dass die letzte
Polierstufe kurz gehalten werden kann.

Plastische Verformung (Pfeil) bei einer gegltihten
Titanlegierung (500x, DIC, Atzmittel nach Kroll)

Grubchenbildung (Pfeil) au% der Oberflache einer
Messinglegierung (Cu-20% Zn)(100x)

Tk

Verschmutzung (Pfeil) auf der Oberflache einer Ti-6% Al-2%
Sn-4% Zr-2% Mo Legierung (200x)

Komentschweife hinter den Nitriden bei einem H13
Warmarbeitsstahl (200x, DIC)

g O o N A L R
Diamantpartikel (Pfeile) eingedruckt in Blei (1000x)

G e ;.
e
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Geringes Relief (a) und Relief (b) an den Kanten der Priméaren
Ubereutektischen Siliziumpartikel in einer Al-19.85% Si
Gussprobe (200 x, wassrige 0.5% HF)

Mechanisches Polieren

Als mechanisches Polieren werden Polierverfahren
bezeichnet, die mit Hilfe von Poliermitteln und Po-
liertichern auf einer rotierenden Scheibe durchge-
fuhrt werden. Das Poliertuch wird hierbei auf einer
Tragerscheibe befestigt. Wahrend friher die Polier-
tlcher aufgespannt oder mit einem druckunemp-
findlichen Kleber aufgeklebt wurden, sind heute
fast ausschlieBlich selbstklebende Tucher im Ein-
satz. Wenn sich ein aufgezogenes Tuch unter dem
angewandten Druck wahrend des Polierens be-
wegt, ist das Endergebnis nicht zufriedenstellend
und die Standzeit des Tuches wird verringert. Fir
halbautomatische Praparationsprozesse kdénnen
nur fest aufgeklebte Tlcher verwendet werden.

Manuelles Polieren

Beim Polieren von Hand wird die Probe mit einer
oder beiden Handen gehalten und sollte gegen
die Scheibenlaufrichtung gefihrt werden. AuBer-
dem sollte die Probe von der Tuchmitte bis zum
Rand bewegt werden, um das Tuch nicht einseitig
abzunutzen und um das Poliermedium zu vertei-
len. Einige Metallographen verwenden eine kleine
Handgelenkrotation, wahrend sie die Probe vom
Zentrum zum Rand der Scheibe bewegen. Die
Probe sollte ebenfalls nach einigen Umdrehungen
um 45 bis 90° gedreht werden, so dass der Abtrag
nicht einseitig ist (Kometenschweif).

Der richtige Druck hangt von der Erfahrung ab.
Im Allgemeinen wird ein fester Handdruck auf die
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Starkes Relief (a) und wenig Relief (b) an Poren in einer
Hartlotprobe, geatzt mit Glyceregia Atzmittel (100 x)

Probe angewandt. Manuelles Polieren kann nicht
unter reproduzierbaren Bedingungen durchge-
fUhrt werden.

Automatisches Polieren

Die automatische Probenpraparation kann mit
einer Vielzahl von Maschinen durchgefihrt wer-
den. Dazu dienen einfache Gerate bis hin zur mi-
kroprozessorgesteuerten Vollautomaten. Die Pro-
benanzahl ist bei den Geraten variabel und reicht
von einer Probe bis zu zwolf Proben, welche zur
gleichen Zeit bearbeitet werden kénnen. Durch
eine automatisierte Praparation wird die Proben-
zahl und Qualitat bei gleichzeitiger Einsparung der

Schleif- und Poliersystem EcoMet mit AutoMet



Schleifen und Polieren u

Verbrauchsmaterialien gesteigert. Die Planheit der
Proben wird ebenfalls durch eine Automatisierung
verbessert.

Es gibt zwei unterschiedliche Arten des Proben-
andrucks beim automatischen Betrieb. Im Zen-
tralandruck werden die Proben fest in einem
Probenhalter eingespannt. Der Automatikaufs-
atz driickt dabei die fest fixierten Proben auf die
Schleif- oder Polierunterlage. Kénnen nicht alle
Platze mit Proben bestlickt werden, ist es notwen-
dig, die Proben symetrisch anzuordnen oder mit
Blindproben zu arbeiten, um einen gleichmaBigen
Abtrag zu erzielen. Der Zentralandruck eignet sich
immer dann, wenn mehrere Proben des selben
Materials gleichzeitig anfallen und diese mit einer
reproduzierbaren Methode schnell prapariert wer-
den sollen. Darlber hinaus erzielen Sie im Zent-
ralandruck die bestmogliche Planheit. Sollte sich
allerdings herausstellen, dass das Praparations-
ergebnis nach dem Atzen nicht ausreichend ist,
mUssen die Proben erneut fixiert und die Vorberei-
tungsfolge wiederholt werden. Um dies zu vermei-
den, wird in der Praxis manuell nachpoliert.

Beim Einzelandruck werden die Proben lose in den
Probenhalter eingelegt. Der Druck wird wahrend
der Praparation separat durch einzelne Stempel fur
jede Probe aufgebracht. Diese Methode ist emp-
fehlenswert, wenn es darum geht, einzelne Proben
zu praparieren. Der Probendurchmesser ist variabel
und reicht von 25 mm bis 50 mm Probendurch-
messer. Nach jeder Prdparationsstufe kénnen die
Proben aus dem Halter entnommen werden und
ggf. kann eine Stufe ohne Probleme wiederholt
werden. Ein Nachteil dieser Methode ist, dass ge-
ringfigiges Kippeln der Proben auftreten kann. Je
hoher die Probe ist, desto leichter fangt sie an zu
kippeln und reduziert damit die Planheit.

BuehlerVanguard 2000 vollautomatisches Praparationssystem

Poliertiicher

Gute Poliertlicher sollten in der Lage sein, die Po-
lierkbrnung zu halten, eine hohe Standzeit aufwei-
sen und keine neuen Verformungen verursachen.
Als Poliertticher kénnen Kunst- und NaturfasertU-
cher (Baumwolle, Seide) oder Wollfilze zum Ein-
satz kommen. Die Tlcher unterscheiden sich durch
Webart und Florhohe. Die sich daraus ergebenden
Hartegrade bzw. StoBelastizitdten beeinflussen das
Verhalten beim Polieren. Die StoBelastizitat einer
Polierunterlage wirkt sich auch unmittelbar auf die
Planheit bzw. die Kantenerhaltung der Probe aus.
Florfreie Tucher oder Chemiefasertticher werden in
der Regel zum Vorpolieren mit groben Kérnungen
verwendet, wahrend Poliertlicher mit geringem
bis mittlerem Flor universell einsetzbar sind. Zum
Schlusspolieren sollten weiche Poliertiicher und
kurze Zeiten verwendet werden um eine Reliefbil-
dung zu minimieren.

Chemiefasertiicher

Hier werden spezielle Fasern zu einer dichten und
langlebigen Polierunterlage verpresst (TexMet-Pro-
dukte). Sie zeichnen sich durch eine geringe Sto-
Belastizitat aus und bieten hervorragende Planheit
und Randscharfe.

Gewobene Poliertiicher

Kunst- oder Naturfasern werden zu Poliertiichern
unterschiedlicher Héarte und StoBelastizitat ge-
woben (UltraPad, VerduTex, VerduTex/TriDent,
PoliCloth). Sie sind universell einsetzbar und bieten
eine gute Planheit der Probe.

Florige Poliertiicher

Kunstfasern bzw. Samt werden mit unterschied-
licher Florhdhe angeboten (VelTex, MicroFloc,
ChemoMet, MicroCloth, MasterTex). Sie sind die
idealen Tucher fur allgemeine Anwendungen bzw.
zum Polieren weicher Werkstoffe und Endpolieren
aller Materialien. Florige Tucher sind auch fur die
Politur mit oxidischen Suspensionen zu empfehlen.
Wenn Sie lhre Poliersuspension mit einem Atzmit-
tel anwenden, bietet sich der Einsatz des chemisch
bestandigen ChemoMet an.

Tonerdepoliertiicher

Speziell zur Politur mit Tonerde steht ein Wollfilz-
tuch zur Verfugung. Das Tuch ist ca. 2 mm stark,
besonders fest verarbeitet und hat eine geschlif-
fene florige Oberflache. Gegenuber Billardtichern
hat es eine erheblich langere Lebensdauer. Neben
dem Wollfilz wird das MicroCloth zur Tonerdepoli-
tur mit gutem Erfolg eingesetzt.
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Tabelle 6: Ubersicht Poliertiicher

Polier- Empfohlene Tuch
tuch KorngroBe Abrasiv Charakteristik Anwendung Materialien
hartes Kuhstfasertuch, Universell zum Feinschleifen Keramik, Hartmetalle,
UltraPad 15-3um Diamant hoher Materialabtrag und und Vornolieren Stahle, Spritzschichten,
Standzeit P Verbundwerkstoffe
Hard woven Excellent surface finished Minerals, coals, ceramics,
UltraPol* 6 um & Up Diamant S used to retain flatness in inclusion,retention in steels,
nonaggressive silk cloth . ;
medium to hard specimens and refractory metals
mittelhartes, gewobenes Eisenmetalle. Stahle
" ) ) . i A
Nylon 15-1pm Diamant Kunstquertugh olhne Flor Gute Planheit Karbide und Gusseisen
Olbestandig
Universell zum Fe_|nschle|fen Keramik, Karbide,
) sehr hartes, perforiertes und Vo_rpoheren Mineralien, Hartmetalle
TexMet P 15-3 pm Diamant -~ hoher Mateialabtrag und T '
Chemiefasertuch - - Glas, metallische
gute Planheit bei harten
Verbundwerkstoffe
Proben
Harte Eisenmetalle,
Uni I Ve d Hartmetalle, Spritzschichten
Diamant mittelhartes nlvergﬁdsglgregr_ o L) Sl S EomEn
Teleic € 1 = @02 i Al,O;, SiO, Chemiefasertuch gute Planheit bei harten Bauteﬂe, Lelterplaltten,llcast
- irons, Cermet, Mineralien,
Verbundwerkstoffe,
Kunstsstoffe
Gute Planheit und )
. mittelhartes, gewobenes hervorragende Eisen- und
. Diamant o x - Nichteisenmetalle,
TriDent* 9-1um ! Kunstseidentuch ohne Oberflachenqualitat, . .
Al,O,, SiO, - . Mikroelektronik und
Flor geringere Standzeit als -
Beschichtungen
VerduTex
mittelhartes, gewobenes Gute Planheit und Nich?:ig;;r;ctjalle
VerduTex* 9-1um Diamant Kunstseidentuch ohne hervorragende " F——
.. o Mikroelektronik und
Flor Oberflachenqualitat 2
Beschichtungen
. kurzfloriges, samtiges . . . .
VelTex 9-1um Diamant Synthetiktuch Universell zum Endpolieren Weiche Materialien
. ) ) Vor- und Endpolieren mit Ferrous and nonferrous
WhiteFelt 6-0,02um AlLO, weicher, robuster Wollfilz Tonerde metals
PoliCloth 6-1um Diamant mittelhartes, gewobenes Gute Planheit, hoher Gusseisen, Aluminium,
H Wolltuch Abtrag weiche Materialien, Kohle
Eisen und
Nichteisenmetalle, Keramik,
. Diamant weiches, mittelfloriges Universell zum Vor- Verbundwerkstoffe,
Tl o 8 =@0Z [ AlLO,, SiO, Synthetiktuch und Endpolieren Leiterplatten, Gusseisen,
Cermet,
Kunststoffe
. . kurzfloriges, robustes Universell zum Vor- . «
MicroFloc 6-1um Diamant synthetiktuch und Endpolieren Eisenmetalle und Stahle
) weiches, kurzfloriges ) Weiche Nichteisenmetalle
MasterTex 1-0,05um ALO;, SI0; Synthetiktuch Eiezely und Mikroelektronik
weiches, poréses Universell Einsatz beim li”?;if:nel;c:ig
ChemoMet 1-0,02um Al,O;, SiO, Synthetiktuch (séuren- chemisch-mechanischen 9 9

* Interchangable in many of the following methods
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Poliermittel

Zum Polieren werden hauptsachlich folgende Po-
liermedien verwendet: Diamant, Aluminiumoxid
(Al,05) und amorphes Siliziumdioxid (SiO,) in kollo-
idaler Suspension. Fur bestimmte Materialien kann
Zeroxid (Ce0), Chromoxid (Cr,05), Magnesiumoxid
(MgO) oder Eisenoxid verwendet werden. Mit Aus-
nahme von Diamanten werden diese Poliermittel
normalerweise in destilliertem Wasser gel6st aber
wenn das Material wasserempfindlich ist, kann es
sein, dass andere Lésungen wie Athylenglykol, Al-
kohol, Kerosin oder Glycerol erforderlich sind. Die
Diamantsuspensionen sollten nur mit dem vom
Hersteller empfohlenen Lubrikanten verwendet
werden. Buehler bietet auch Diamantsuspensio-
nen auf Olbasis oder in Pastenform an, um wasser-
empfindliche Materialien polieren zu kénnen.

Diamantpoliermittel

Bei Diamanten zur Probenpraparation ist eine enge
Toleranz der Kérnung sehr wichtig. Befinden sich
in einem Produkt Diamanten, die von der Sollkorn-
groBe abweichen, heiBt das fir die Praparation,
dass zu groBe Korner stérende Kratzer verursa-
chen. Umgekehrt sind Diamanten, die kleiner als
die angegebene Kérnung sind, fur einen effektiven
Praparationsprozess nutzlos. MetaDi Diamantpro-
dukte zeichnen sich durch besonders enge Tole-
ranzen bei der angegebenen KorngréBe aus und
bieten somit optimale Praparationseigenschaften.
Eine konstante Konzentration der Diamanten ge-
wabhrleistet reproduzierbare Ergebnisse und eine
hohe Oberflachengute bei kurzen Praparationszei-
ten.

MetaDi Poliermittel

MetaDi Diamantpasten kénnen mit naturlichen
oder synthetischen Diamanten geliefert wer-
den. Natlrliche Diamanten weisen aufgrund ih-
rer kristallinen Struktur mehr scharfe Kanten auf,
wodurch ein besseres Schneidverhalten und eine
geringe Rauhigkeit der polierten Probenoberflache
erreicht wird, als bei Verwendung synthetischer Di-
amanten. Der wirtschaftliche Aspekt und das gute
Polierverhalten machen MetaDi Il Diamantpasten
mit synthetischen Diamanten jedoch zu einer sinn-
vollen Alternative, insbesondere, wenn geringfi-
gig langere Préparationszeiten in Kauf genommen
werden.

MetaDi Diamantsuspensionen sind umweltfreund-
lich und problemlos in der Anwendung. Sie enthal-
ten synthetische, monokristalline Diamanten und
sind in zwei Ausfihrungen erhaltlich: als Suspensi-
on auf Wasserbasis fur die allgemeine Anwendung
oder als Suspension auf Olbasis, fiir weiche oder
wasserempfindliche Proben.

MetaDi Supreme ist eine ebenfalls auf Wasserba-
sis hergestellte Suspension, allerdings mit poly-
kristallinen Diamanten. Diese haben den Vorteil,
dass lhre Oberflache sehr zerklftet ist. Dadurch
stehen mehr schneidfahige Kanten zur Verfligung.
Polykristalline Diamanten haben eine hohere Ab-
tragsrate und polieren effektiver als monokristalli-
ne Diamanten. MetaDi Supreme ist daher bei den
meisten Werkstoffen die beste Wahl. Der héhere
Preis relativiert sich, wenn neben dem Preis auch

Der Siegeszug von Diamanten zur Politur

Diamantschleifmittel wurden in den spaten
1940ern zur metallographischen Probenprapara-
tion eingefihrt. lhre Verwendung in der Metal-
lographie geht jedoch auf das Jahr 1929 zurlck.
Dr. Samuel Hoyt , der bei General Electric arbei-
tete und den WCCo-Werkstoff CARBOLOY entwi-
ckelt hatte, sah die Politur an Saphirlagern, welche
mittels Diamantenstaub auf Olbasis durchgefiihrt
wurde.

Das veranlasste ihn dieses Poliermittel zu verwen-
den, um seine Hartmetalle fur die Metallographie
zu praparieren. Er verdffentlichte seine Arbeit im
Jahr 1930. Das war das Geburtsjahr der Diamant-
politur im industriellen Sinne. Diamantschleifmittel
wurden zundachst in einer Tragerpaste angewen-
det. Erst viel spater wurden Aerosolsprays und
Suspensionen entwickelt. Urspringlich wurden
natdrliche Diamant eingesetzt. Spater wurden syn-
thetische monokristalline Diamanten entwickelt,
welche eine ahnliche Morpholgie wie die naturli-
chen Diamanten besitzen. In den 90er Jahren des
vergangen Jahrhunderts haben sich polykristalline
Diamanten am Markt durchgesetzt.
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die Praparationszeit und die Schliffqualitat bei der
Auswahl des Poliermediums in Betracht gezogen
wird. Bei allen MetaDi Diamantsuspensionen ge-
wahrleistet die Zusammensetzung und eingestellte
Viskositat der TragerflUssigkeit eine stets gleich-
bleibende Konzentration der Diamanten. Die Sus-
pensionen sind selbsttragend und mit einem um-
weltfreundlichen Spriihsystem ausgestattet.

Polykristalline Diamanten wie sie in der MetaDi Su-
preme verwendet werden zeichnen sich durch ihre
Vielzahl schneidfahiger Kanten aus. Dies bietet ei-
nen besonders effektiven Materialabtrag. Studien
haben gezeigt, dass die Abtragsrate von polykris-
tallinen Diamanten bei den meisten Materialien
hoher ist als bei den monokristallinen Diamanten.

Oxidische Poliersuspensionen

Kolloidales Siliziumdioxid wurde zuerst fur das
Polieren von Siliziumwafern verwendet. Das Sili-
ziumdioxid ist amorph, und die Lésung hat einen
basischen-PH-Wert von etwa 9,5. Die Oxidpartikel
haben eine sphéarische Form. Die Abtragsrate ist
sehr gering und setzt sich aus einer chemisch-me-
chanischen Praparation zusammen. Zur Erzielung
einer schadenfreien Oberflache bei NE-Materialien
sollte kolloidales Siliziumdioxid fur die Schlusspo-
litur verwendet werden. Eine Atzung kann un-
terschiedlich auf mit kolloidalem Siliziumdioxid
polierte Oberflachen reagieren. Zum Beispiel kann
eine Korngrenzenatzung am besten nach der Po-
litur mit Siliziumdioxid durchgefihrt werden, da
Aluminiumoxid die Oberflache zuschmieren kann.
Dadurch kommen beispielsweise Korngrenzen

S5 ¢
Vergleich von monokristallinen (a, oben) und polykristallinen
(b, unten) synthetischen Diamanten
(SEM, 450x)
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oder Flachen besser zum Vorschein. Grundsatzlich
ist die Reinigung nach der Politur mit Oxidmitteln
schwieriger. Die Proben sollten direkt nach der
Schlusspolitur mit Reinigungsflissigkeit gereinigt
werden. Bei automatisierten Systemen sollten Sie
frisches Wasser fur die letzten 20 s hinzufugen,
damit die Proben und das Tuch gereinigt werden
kénnen. Die anschlieBende Reinigung ist nun ein-
facher, da Oxidpoliermittel dazu neigen auszukris-
tallisieren. Vor der Verwendung eines kristallisie-
renden Oxidpoliermittels sollte der Flaschenrand
gereinigt werden, da sich am Rand harte Partikel
befinden, welche die Proben zerkratzen kénnen.
Der sicherste Weg ist die Verwendung von nicht
auskristallisierendem Siliziumdioxid wie beispiels-
weise MasterMet Il. MasterMet kolloidale Silizi-
umdioxidsuspensionen werden oftmals fur sehr
weiche, schwierig zu polierende Materialien ein-
gesetzt und kénnen sehr gut mit Vibrationspolier-
geraten kombiniert werden. VibroMet wird oft fur
die Schlusspolitur bei empfindlichen Materialien
oder fir EBSD-Untersuchungen verwendet.

FUr routinemaBige Untersuchungen ist eine 1 ym
Diamantpolitur als letzte Polierstufe ausreichend.
Ebenfalls kann traditionell mit MicroPolish Il dea-
glomerierte Tonerde auf weichen Tlchern poliert
werden. Alphatonerde (0,3 pm) und Gammaton-
erde (0,05 pm) welche in Pulverform oder als Sus-
pension erhaltlich sind, sind sehr effektiv und in der
Metallographie weit verbreitet. Der Einsatz hierbei
ist entweder die Schlussstufe bei Eisenmaterialien
oder aber die Politur direkt nach dem Schleifen
mit SiC-Papier (traditionell). Die MasterPrep Sus-
pension wird durch ein spezielles Solgel-Verfahren
hergestellt und bietet eine bessere Qualitat als
herkdmmliche kalzinierte Tonerde. MasterPrep ist
agglomeratfrei. Kalzinierte Tonerden zeigen immer
einen Grad von Agglomeration.

i,» 513 .ﬁ.z-

Amorphe Siliziumpartikel in kolloidaler Lésung
(TEM, 300000x)
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Vibrationspolieren

Das Vibrationspolieren bietet neben den elektro-
lytischen Polieren eine giinstige Moglichkeit, her-
vorragend polierte und nahezu verformungsfeie
Oberflachen mit geringem Aufwand herstellen zu
kénnen. Das Vibrationspoliergerat VibroMet 2 be-
sitzt einen kraftigen Frequenzgenerator, der eine
nahezu vollstdndig horizontale Bewegung ohne
vertikalen Anteil erzeugt. Dieser versetzt die Pro-
ben im Poliertopf in eine sanfte Eigenbewegung,
so dass nach einigen Stunden ohne weiteres Zutun
fertig polierte Proben mit exzellenter Oberflache
und hervorragender Randschérfe entstehen. Po-
liert werden die Proben mit oxidischen Poliersus-
pensionen wie MasterPrep, MicroPolish oder Mas-
terMet. Vibrationspolieren eignet sich besonders
fur die Praparation empfindlicher Materialien und
weicher Werkstoffe. So kénnen z.B. extrem weiche
Werkstoffe wie reinste Edelmetalle oder Materiali-
en, die zur Bildung von Schmierschichten neigen,
mittels Vibrationspolitur mihelos poliert werden,
ohne dass das Geflige durch eingedrlckte Partikel
oder zu starkes Relief verfalscht wird. Oberflachen,
die mit VibroMet prapariert wurden sind praktisch
verformungsfrei. Daher eignen sich vibrationspo-
lierte Proben besonders zur EBSD-Untersuchung
(Elektronenriickstreubeugung). Die unten aufge-
fihrte Tabelle zeigt die Verbesserung der Band-
kontrastes vor und nach dem Vibrationspolieren.

Element Standardprapararation Vibrationspolitur
Mg 161,2 175,25 (+ 8,7%)
Si-Einkristall 205,75 233,0 (+ 13,2%)
Ti 134,0 146,2 (+ 9,1%)
Ni 85,0 102,8 (+ 20,9%)
Nb 145,6 151,2 (+ 3,8%)
Pb Kein Pattern 108,0

Beugungsmuster einer EBSD-Untersuchung

VibroMet Vibrationspoliergerat

Praparationsablauf

Bevor ein Vibrationspolieren durchgeftihrt wer-
den kann, mussen die Proben ordnungsgemaR
mittels der in diesem Buch erlauterten Praparati-
onsmethoden (inklusive der Endpolitur) prapariert
werden. Eine saubere Probenvorbereitung ist auch
hier die Grundlage fur das Vibrationspolieren. Wie
oben schon erldutert, werden zum Vibrationspo-
lieren sehr feine Diamant- oder Oxidpoliersuspen-
sionen verwendet. Als Empfehlung gilt, die zuletzt
verwendete Poliersuspension aus der Praparations-
methode zu Ubernehmen. Falls die Methode die
Verwendung von chemischen Zusatzen wie Was-
serstoffperoxyd o.4. vorsieht, kann dieser Zusatz
weggelassen weden. Das Vibrationspolieren wird
ganz ohne chemische Zusétze durchgefiihrt. Die-
ses ist ein weiterer Vorteil vom Vibrationspolieren.
Die Suspension wird ausreichend auf dem Tuch
verteilt. Das Poliertuch sollte bei der Verwendung
von Oxidpoliermedien stark feucht sein, da Oxid-
politur den Nachteil besitzt, auszukristallisieren.
Diesem kann entgegengewirkt werden, indem
MasterMet 2 anstatt MasterMet verwendet wird.
Dieses kristallisiert nicht aus!

Als Poliertuch sollten nur florige Poliertticher wie
MicroFloc, MicroCloth, MasterTex oder VelTex ver-
wendet werden, da diese in der Lage sind die Pro-
ben zu transportieren. Dadurch wir ein gleichma-
Biger Verformungsabtrag gewahrleistet, ohne dass
die Kanten stark abgerundet werden.

Der Probenandruck wird mittels Eigengewicht der
Proben oder Zusatzgewichte aufgebracht. Die
Proben mussen ausreichend schwer sein und ein
Mindestgewicht von 10 N (1 kg) haben. Falls das
Gewicht zu gering ist, kann es vorkommen, dass
die Proben wahrend des Poliervogans korrodieren
oder anlaufen. Auch hier kénnen die Druckemp-
fehlungen aus der Préparationsmethode bernom-
men werden.
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Fur die Polierdauer gibt es keine verbindlichen
Angabe, da diese von vielen Faktoren abhangig
ist. Eine der wichtigsten Faktoren ist die Amplitu-
denstarke, welche am Gerat einstellbar ist. Dieser
Wert dndert die starke oder Intensitat der Schwin-
gungen, welches direkten Einfluss auf die Polier-
zeit nimmt. Im Falle von neuen oder unbekannten
Materialien, missen die Zeiten empirisch ermittelt
werden. Am besten werden die Proben mit einer
mittleren Amplitudenstarke fur ca. 30 min poliert.
Im Anschluss daran werden die Proben im Licht-
oder Rasterelektronenmikroskop untersucht. Falls
die Polierqualitat nicht ausreichend ist, kann die
Proben weiterpoliert werden. Die meisten Materi-
alien zeigen bereits nach einer Polierdauer von 20
min eine starke Verbesserung der Oberflachenqua-
litat.

Préparation uneingebetteter Proben

Ji

(A avernts,
Préparation von Proben im Halter mit Gewichten
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Vibrationspolierter ferritischer Stahl, REM-Aufnahme mit dem
Overlay der Orientierungskarte fur a-Eisen.
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Elektrolytisches Polieren

Elektrolytisches Polieren ist eine schnelle Prapara-
tionsmethode, um polierte Proben bzw. Proben
mit verformungsfreier Oberflache herzustellen. Die
Technik zeichnet sich durch eine hohe Geschwin-
digkeit und Reproduzierbarkeit aus. Die Proben
sollten hierbei bis zu einer P1200 SiC-Kérnung
vorgeschliffen werden. Die meisten Elektrolyte
erzielen einen Abtrag von ca. Tmm/min. Im All-
gemeinen tendieren elektrolytisch polierte Ober-
flachen dazu, wellig zu sein, welches bei hohen
VergroBerungen ein Problem darstellen kann.
Weiter tendiert Elektropolieren dazu, Oberflachen,
Schichten und Poren an den Kanten abzurunden.
In zweiphasigen Legierungen wird eine Phase be-
vorzugt angegriffen werden, und EinschlUsse wer-
den in den meisten Féllen herauspoliert. Folglich
wird elektrolytisches Polieren nicht fur die Scha-
densfallanalyse empfohlen, kann aber als Schluss-
polierstufe eingesetzt werden, um die letzten Ver-
formungsschichten sicher abzutragen.

Beim elektrolytischen Polieren wird die Einebnung
der geschliffenen Probenoberflache durch anodi-
sche Auflosung der Schliffflache in einer elektro-
lytischen Zelle erreicht. Werden zwei Metallelekt-
roden unter Gleichstrom in eine elektrisch leitende
Flussigkeit gebracht, findet ein Teilchenfluss von
der Anode zur Kathode statt. Die Metallatome der

PoliMat Elektropoliergerat

o ¥

Aluminumguss,dendritische Struktur
gebarkert, 40V, 460 sek (Polarisiertes Licht, 25 x)

Der Elektrolyt wird mittels einer Umwalzpumpe zwischen
Kathode (-) und Probe (+) beférdert. Durch gleichmaBigen
Elektrolytfluss werden die abgetragenen Teilchen fortgespult
und ie Probenoberflache gleichméaBig benetzt. Eine
integrierte Kuhlwasserleitung schutzt den Elektolyten vor
ubermafBiger Erwarmung.

Sauerstoff -
R ) entwickiung
Atzen | ' Polieren I (Pitting)
< wle ol .
I >t e
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Spannung

Einfluss von Stromdichte und Spannung auf die Probe.
Der fiir das Polieren geeignete Bereich ist grau unterlegt.
Bei niedriger Spannung wird der Schliff geatzt. Steigt die
Spannung weiter an, kommt es zu iiberméaBiger Gasblasen-
bildung im Elektrolyten und zu unregelméBigem Strom-
fluss, der zu Griibchenbildung (Pitting) fiihrt.

ETektropoIierter ferritischer Stahl, EBDS-Untersuchung
Aufnahme mit dem Overlay der Orientierungskarte fur a-Eisen.
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Anode gehen als lonen in den Elektrolyten Uber
und bewegen sich zur Kathode hin. Beim elekt-
rolytischen Polieren bewirkt dieser Vorgang, dass
die erhabenen Bereiche der Probenoberfl ache,
die als Anode geschaltet ist, schneller abgetragen
werden, so dass unter den richtigen Bedingungen
eine polierte Oberflache erzielt wird. Die Dauer
des Poliervorgangs betragt in der Regel weniger
als 30 s, was im Vergleich zum mechanischen Po-
lieren eine erhebliche Zeitersparnis bedeutet. Das
elektrolytische Polieren eignet sich fur alle homo-
genen Metalle und Legierungen. Hetrogene Legie-
rungen und Verbundwerkstoffe sind infolge der
unterschiedlichen Potentiale der einzelnen Phasen
weniger zum elektrolytischen Polieren und Atzen
geeignet. Die meisten Werkstoffe, auBer rostfreie
Stahle, konnen nach dem Polieren mit dem selben
Elektrolyten geatzt werden.
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Reinigen und Trocknen

Die Probe wird durch Abwischen mit Watte und
einer flissigen, reinigenden Losung (Seife) unter
flieBendem warmen Wasser gespdlt. AnschlieBend
wird mit Alkohol abgespriht und unter einem kra-
figen, warmen (nicht heiBen!) Luftstrahl getrock-
net.

Bei wasserempfindlichen Proben kann Alkohol fir
das Waschen verwendet werden.

Die Reinigung im Ultraschallbad ist erforderlich,
wenn die Proben pords oder rissig sind. Generell
sollten die Proben so kurz wie moglich im Ultra-
schallbad verbeleiben.

Sauberkeit

Die Vorkehrungen fir Sauberkeit missen, wie zu-
vor erwahnt, streng beachtet werden, um Verun-
reinigungsen zu vermeiden. Dies betrifft die Probe
selbst, die Hande des Metallographen und das Ge-
rat, inklusive Poliertticher!

N

Porose oder rissige Proben, die nicht
oder unvollstandig mit Epoxidharz infil-
triert wurden, sollten im Ultraschallbad
gereinigt werden, um eine Kontaminati-
on bei der nachsten Stufe zu vermeiden.
Exzessives Ultraschallreinigen kann bei wei-
chen NE-Metallen die Oberflache zerstoren.

AN y
N

Tipps zuM REINIGEN DER PROBE

Tipps zuM POLIEREN

Um ein altes Poliertuch einfacher von
der Scheibe enfernen zu konnen, sollten
Sie die Arbeitsscheibe in heiBes Wasser
legen. Dadurch erweicht der Kleber. Das
Tuch 8Bt sich anschlieBend leicht ablosen.
Alternativ kénnen Sie MagnoPad Trager-
scheiben verwenden. Diese sind mit einer
Antihaftbeschichtung versehen, von der sich
Tucher leicht ablosen lassen.

AN V.,
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Die traditionelle Methode

Uber die letzten vierzig Jahre hinweg ist ein all-
gemeines Verfahren angewandt worden, welches
fur die Préparation der meisten Metalle und Le-
gierungen verwendbar ist. Es basiert darauf, die
Proben mit einer Vielzahl an wasserfesten Silizium-
karbidpapieren abnehmender Kérnung zu schlei-
fen und anschlieBend mit kleiner werdenden Di-
amantpoliermitteln auf Poliertichern zu polieren.
Die Schlusspolitur wird in der Regel mit Alumini-
umoxid (Tonerde) in unterschiedlichen Kérnungen
durchgefuhrt. Dieses Verfahren wird im Folgenden
als traditionelle Methode bezeichnet und ist in Ta-
belle 7 beschrieben. Es kann zur manuellen oder
automatisierten Probenpréparation angewendet.
Die traditionelle Methode ist nicht reproduzierbar
und Poliertiicher werden beliebig ausgewahlt oder
ggf. Stufen eingespart oder weggelassen. Zeiten
und Dricke konnten auch variiert werden, um den
Bedarf der Arbeit oder dem Material anzupassen.
Dies ist die Kunst des Metallographen.

Gleich- und Gegenlauf

Beim Gleichlauf (>>) haben Probenhalter und Ar-
beitsscheibe die selbe Drehrichtung. Beim Gegen-
lauf bewegen sich Probenhalter und Arbeitsschei-
be in entgegengesetzter Richtung. Der Gegenlauf
(><) liefert ein aggressiveres Abtragsverhalten als
der Gleichlauf.

Die meisten Buehler Schleif- und Poliermaschinen
verfligen Uber Gleichlauf und Gegenlauf.

Aktuelle Methoden

Neue Konzepte und Verbrauchsmaterialien wur-
den entwickelt, um den Metallographen die
Probenprdparation zu erleichtern. Den gréBten
Fortschritt gab es beim Schleifen, da man dort ver-
sucht hat, das SiC-Papier einzusparen oder ganz
wegfallen zu lassen. In allen Fallen ist jedoch min-
destens eine Schleifstufe notwendig, welche mit
SiC-Papier oder anderen Schleifscheiben durch-
geflihrt werden muss. Es spricht im GroBen und
Ganzen nichts gegen das SiC-Papier, nur dass die

Tabelle 7. Traditionelle Methode fiir die meisten Metalle und Metall-Legierungen

Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
CarbiMet 2 #120 [P120] SiC a3
Wasser
#220 [P240] oder
CarbiMet 2 #240 [P280] SiC 61[27]
Wasser
CarbiMet 2 #320 [P400] SiC 6127]
Wasser
CarbiMet 2 #400 [P600] SiC 6 27]
Wasser
CarbiMet 2 #600 [P1200] SiC 6271

Wasser

6 uym MetaDi Diamant
Paste mit MetaDi Fluid 6 [27]
als Lubrikant

Canvas Tuch

1 pm MetaDi Diamant
Paste mit MetaDi Fluid 6 [27]
als Lubrikant

Billard oder Filztuch

Wassriges 0,3 pm

MicroCloth Alpha-Al,0; MicroPolish 6 [27]
Gemisch
Wassriges 0,3 pm
MicroCloth Gamma-Al,O, MicroPolish 6 [27]
Gemisch

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Geschwindigkeit

[U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
—

240-300 @ bis plan
—

240-300 @ 1:00
—

240-300 @ 1:00
—

240-300 @ 1:00
“—

240-300 @ 1:00
—

120-150 @ 2:00
—

120-150 @ 2:00
—

120-150 @ 2:00
=

120-150 @ 2:00
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Lebenszeit sehr gering ist. Bei der Verwendung ei-
nes Halbautomaten muss der erste Schritt die Ver-
formung vom Trennen beseitigen. Der erste Schritt
nennt sich daher Planschleifen. SiC-Papier kann
zum Planschleifen verwendet werden, jedoch wird
dort mehr als ein Papier benétigt. Alternativ kon-
nen ebenfalls PlanarMet Schleifpapiere verwendet
werden. Um das SiC-Papier sicher zu ersetzen,
sollte auf die ApexDGD (Diamond Grinding Disc)-
Scheiben umgestellt werden, da diese eine Stand-
zeit von bis zu 1000 Proben aufweisen. Die Apex
Scheiben erzeugen eine hohe Probenplanheit und
besitzen ein ahnliches Abtragsverhalten wie her-
kommliches SiC-Papier. Auch konventionelle Ultra-
Prep Diamantscheiben kénnen zum Schleifen ein-
gesetzt werden (harte Materialien). ApexHercules
H und S Feinschleifscheiben (Diamant wird bei der
Verwendung hinzugefigt) kénnen nach der ers-
ten Schleifstufe eingesetzt werden, um die Plan-
heit der Proben beizubehalten. Bei diesem riesigen
Angebot an Produkten ist es schwierig, das beste
Produkt fur die jeweilige Anwendung zu finden.
Jedes dieser Produkte hat Vor- und Nachteile, und
dies ist nur die erste Stufe.

Eine oder mehrere Vorpolierstufen folgen dem
Planschleifen mit Diamantkérnungen auf florfreien
Tuchern. Dabei werden haufig Ticher aus Seide,
Nylon oder Polyester verwendet. Diese erzeugen
einen hohen Abtrag, sorgen fir Planheit und ha-
ben hohe Standzeiten. Seidentlcher wie das Ult-
raPol Tuch erzeugen die beste Planheit und ausge-
zeichnete Oberflachen, je nach der verwendeten
DiamantengroBe. Das UltraPad, ein dickes, dicht
gewebtes Tuch, ist aggressiver, bietet aber fast die

gleiche Oberflachenqualitat bei héherer Standzeit
wie das UltraPol Tuch. Synthetische Chemotex-
tilttcher wie die TexMet Tucher bewirken ausge-
zeichnete Planheit und sind aggressiver als Seide.
Sie sind ausgezeichnet fir die Kantenerhaltung bei
unterschiedlichen Phasenpartikeln und Schichten.
Diamantsuspensionen sind beim automatisierten
Polieren am beliebtesten, da sie leicht wahrend des
Polierens hinzugefugt werden kénnen. Um einen
noch besseren Abtrag erzielen zu kénnen, emp-
fiehlt es sich, auf das Tuch zuerst ein wenig Diaman-
tenpaste von derselben GréBe aufzutragen. Das
Endpolieren kann mit sehr feinen Diamanten wie
0,1 um ausgefihrt werden. Dieses hangt vom
Material und den Anforderungen ab. Anderweitig
wird das Schlusspolieren mit MasterMet, MicroPo-
lish, MasterPrep unter Verwendung von weichen
Flortiichern durchgefthrt. Fur einige Materiali-
en wie Titan- und Zirkonlegierungen, kann beim
Schlusspolieren dem Oxidpoliermittel Saure hinzu-
gefugt werden, um Verformungsschichten besser
abzutragen. Der Gegenlauf wird bei dinnflissigen
Poliermedien bevorzugt, da dieser das Polierme-
dium langer auf dem Tuch beldsst. Beispiele fur
allgemeine Praparationsmethoden finden Sie in
den Tabellen 8 bis 10. Weitere Praparationsmetho-
den fur verschiedene Materialien werden auf den
nachsten Seiten beschrieben.

Die erste Schleifkdrnung ist von der Oberflachen-
rauigkeit und der Tiefe des Trennschadens abhan-
gig. Es wird nicht empfohlen, mit einer gréberen
Kdérnung als wirklich notwendig zu beginnen. Um
die Planheit beizubehalten, kénnen ApexHercules-
Scheiben zum Vorpolieren verwendet werden.

Tabelle 8: Allgemeine 4-Stufen-Methoden fiir die meisten Metalle und Metall-Legierungen

Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
#120 [P120] bis
CarbiMet 2 #240 [P280] SiC 6 [27]
Wasser
UltraPad 9 pm MetaDi Supreme 627]
Diamantsuspension
TriDent 3 Hm MetaDi Sup_rerrle 6 [27]
Diamantsuspension
ChemoMet 0,02-0,06 ym MasterMet 6[27]

Kolloidales Siliziumdioxid

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter
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Geschwindigkeit
[U/min]

SO
150 @ 5:00
150 @ 4:00
150 @ 2:00

Relative Rotation Zeit [min:sek]

bis plan

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf
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Diese Scheiben werden im Allgemeinen fur Mate-
rialien, die harter als 175 HV sind, eingesetzt. Ein
Praparationsbeispiel fur alle géngigen Stahle fin-
den Sie in Tabelle 9. Das Planschleifen kann auch
mit ApexDGD oder ApexDGDColor Schleifscheiben
durchgefuhrt werden. Dieses richtet sich in erster
Linie nach der Harte lhrer Materialien. Oftmals fin-
den die Hercules bei der zweiten Schleifstufe mit
9 pm-Kérnung ihren Einsatz. Grundsatzlich wird
die Kérnung den Hercules hinzugefugt, da diese
keine Eigenkdrnung besitzen. Polykristalline Dia-
mantsuspensionen werden aufgrund ihrer héhe-
ren Abtragsrate gegenliber den monokristallinen
Diamanten bevorzugt. Nach einer 9 pm Diamant-
politur kann der Schliff oftmals zur Makroverarbei-

Tabelle 9: 4-Stufen-Methode fiir Stahl mit ApexHercules

Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
#120 [P120] bis
CarbiMet 2 #320 [P400] SiC 6 [27]
Wasser
Apex Hercules H 9 um MetaDi Supreme 6127]
Planschleifscheibe Diamantsuspension*
TriDent 3ng MetaDi Suprerrle 6[27]
jamantsuspension
ChemoMet 0.05 ym MasterPrep 6127]

Al,O,-Suspension

‘ = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

tung verwendet werden. Flr einen Mikroschliff ist
die K&rnung aber noch zu grob. Daher sollte der
Schliff weiter poliert werden.

Als Universalpoliertuch kann das VerduTex/TriDent
Tuch mit 3 ym Metadi Supreme verwendet wer-
den. Nach dieser Politur ist das Ergebnis fur die
meisten Anwendungen ausreichend. Es ist den-
noch méglich, eine weitere Stufe mit 1 ym Dia-
mantkornung hinzuzuflgen oder eine Oxidpolitur
durchzufiihren. Die Oberflachenqualitat verbessert
sich speziell beim Einsatz von Feinstpolitursuspen-
sionen wie MasterMet oder MasterPrep in relativ
kurzer Praparationszeit erheblich. Vier Praparati-
onsstufen sind in der Regel ausreichend.

Geschwindigkeit

[U/min] Relative Rotation

300 @ bis plan
150 @ 5:00
150 @ 4:00
150 @ 2:00

Zeit [min:sek]

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf

Tabelle 10: 4-Stufen-Methode fiir Nichteisenmetalle ApexHerculesc

Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
#220 [P280] bis
CarbiMet 2 #320 [P400] SiC 5[22]
Wasser

Apex Hercules S 6 pm MetaDi Supreme 5[22]
Planschleifscheibe Diamantsuspension*
TriDent 3 Hm MetaDi Supreme 5[22]

Diamantsuspension*
ChemoMet 0,02-0,06 pm MasterMet 5[22]

Kolloidales Siliziumdioxid

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Geschwindigkeit

[U/min] Relative Rotation

300 @ bis plan
150 @ 5:00
150 @ 4:00
150 @ 2:00

Zeit [min:sek]

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf
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PRAPARATIONSMETHODEN FUR
!

In diesem Kapitel finde Sie unsere Empfehlungen
fur die Praparation eines breiten Spektrums von
Werkstoffen entsprechend ihrer gemeinsamen Ei-
genschaften in Hinblick auf das Periodensystem
der Elemente. Das Periodensystem ist unterteilt in
metallische, nichtmetallische und halbmetallische
Stoffe. Benachbarte Elemente weisen Ahnlichkei-
ten in der atomaren Struktur und ihren physikali-
schen Eigenschaften auf und bieten so eine gute
Basis fur die Auswahl geeigneter Praparations-
methoden. Im Periodensystem der Elemente sind
verwandte Gruppen mit unterschiedlichen Farben
dargestellt, um deren Gemeinsamkeit hinsichtlich
einer Praparationssystematik hervorzuheben.

Die durch das Periodensystem vorgegebene Ein-
teilung der Elemente wird fur die Praparation der
vorgestellten Materialien noch weiter unterglie-
dert. Insbesondere ist das bei den auf dem Element
Eisen basierenden Materialien (Stahl, Edelstahl,
Gusseisen) der Fall, da die einzelnen Legierungen
sehr unterschiedliche Eigenschaften besitzen kon-
nen.

Neben den klassischen Metallen kommen weitere
Werkstoffe zum Einsatz. Diese kdnnen entspre-
chend der Natur dieser Materialien wie folgt grup-
piert und unterteilt werden:

¢ Hartmetalle

¢ Keramiken

e Komposit: Metall Matrix, Polymer Matrix
und Keramik Matrix

¢ Leiterplatten
Elektronische Materialien
Kunstoff & Polymere

Alle in diesem Buch vorgestellten Methoden wur-
den auf ihre Praxistauglichkeit getestet.

Die Praparationen wurden tberwiegend auf halb-
automatischen Schleif- und Poliergerdten mit
einer @ 203 mm Arbeitsscheibe durchgefuhrt.
Im Probenhalter waren jeweils sechs Proben
(@ 30 mm) eingespannt. Die Ergebnisse waren
dabei vergleichbar mit den Resultaten, die bei der
Praparation auf Maschinen mit groBeren Arbeits-
scheiben erzeilt wurden.

Der Probenhalter wurde tber die Kopfposition der
Maschine so eingestellt, dass die Proben teilweise
Uber den Rand der Arbeitsscheibe hinausragten.
So wird die Arbeitsplatte voll ausgenutzt und die
Kantenscharfe der Probe verbessert. Beim Einstel-
len der Kopfposition ist darauf zu achten, dass die
Mitte der Arbeitsscheibe von den Proben nicht
Uberfahren wird, da dies zum sogenannten Halb-
mondeffekt fihren kann.

32

Probenandruck [N]

Bei der Probenpraparation wird der Druck Ubli-
cherweise in N angegeben. Lander mit englischer
MaBeinheit verwenden die MaBeinheit Ibs (Pfund).
Der angegebene Probenandruck bei den SumMet
Préparationsmethoden bezieht sich auf 30 mm
Probendurchmesser im Einzelandruck.

Bei Verwendung eines Zentralandruckprobenhal-
ters muss der angegebene Druck mit der Anzahl der
Proben multipliziert werden. Im Zentralandruck ist
darauf zu achten, dass der Probenhalter symetrisch
bestiickt ist und mindestens 3 Proben eingespannt
sind, um eine gleichmaBige Druckverteilung zu er-
halten. Gegebenenfalls mussen ,,Blindproben” im
Probenhalter eingespannt werden.

Bei Proben mit abweichenden Probendurchmes-
sern muss der Druck der Probenoberflache an-
gepasst werden. Der zu aufzubringende Druck
richtet sich nach dem Durchmesser der Probe und
der Materialharte. Richtwerte befinden sich in der
jeweiligen Praparationsmethode und erfordern nur
noch die Anpassung an den Durchmesser.

25mm=20N
30 mm =20-25N
40 mm=30N

50 mm =30-35N

Generell gilt: Weichere Materialien sollten nur mit
geringem Druck bearbeitet werden, wahrend har-
te Materialien mehr Druck vertragen.

Bei einem Wechsel des Arbeitsscheibendurchmes-
sers verhalten sich die Proben unterschiedlich.
(Abrieb/Weg). Beispielsweise haben die Proben
bei einer 254 mm oder 305 mm Arbeitsscheibe
einen 25% bzw. 50% hoheren Abrieb als bei ei-
ner Arbeitsscheibe mit @ 203 mm. Das hei3t, dass
die Zeiten auf 80% bzw. 67% reduziert werden
kénnen, wenn Sie eine groBere Arbeitsscheibe ver-
wenden. Daher macht es Sinn, gréBere Maschinen
bei einem erhdhten Probenaufkommen oder aber
bei groBeren Bauteilen zu verwenden.
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Leichtmetalle
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i3

Aluminium
4

Aluminum

Aluminium ist ein weiches, duktiles Leichtmetall.
Bei reineren Legierungen ist Deformation ein all-
gemeines Praparationsproblem. Nach der Prapa-
ration bildet sich schnell eine Schutzoxidschicht,
welche eine Atzung schwierig macht. Kommerzi-
elle Legierungen enthalten viele unterschiedliche
intermetallische Phasen mit einer Vielfalt an Kom-
positionen. Diese intermetallischen Phasen werden
vor der Grundmasse vom Atzmittel angegriffen. In
der Praxis werden daher unterschiedliche Atzmit-
tel fur die Phasenidentifikation verwendet. Heute
wird oftmals die energiedispersive Rontgenanalyse
(EDX) aufgrund ihrer groBeren Zuverldssigkeit zur
Phasenidentifikation eingesetzt. Finf- und vierstu-
fige Praparationsmethoden fur Aluminiumlegie-
rungen werden unten aufgefthrt. Friher wurde
haufig MgO fur die Schlusspolitur eingesetzt, je-
doch hinterldBt es noch starke Kratzer. Kolloidales
Siliziumdioxid ist das bevorzugte Poliermedium fur
den letzten Schritt und ist in sehr feinen Kérnun-
gen erhaltlich. Fur Farbdtzungen empfiehlt sich
eine Vibrationspolitur, um die letzten, sehr feinen
Kratzer zu beseitigen. Die Funf-Stufen-Praparation

Tabelle 11: 5-Stufen-Methode fiir reines Aluminium

Trennen
Einbetten
Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
CarbiMet 2 (EPD [ IRISTE 5 [22]
Wasser
UltraPad 9 Hm MetaDi Sup_renle 522
Diamantsuspension
TriDent BDHm MetaDi Sup_rerrle 5[22]
iamantsuspension
TriDent 1um MetaDi Supreme 5[22]
Diamantsuspension
ChemoMet 0,02-0,06 pm MasterMet 5[22]

Kolloidales Siliziumdioxid

@ = Probenhalter

. = Arbeitsscheibe

Dendritische Seigerungen in einert 206 Aluminumgusslegierung,
Farbatzung nach Weck, polarisiertes Licht (200x)

empfiehlt sich bei sehr reinen Legierungen (SP =
super pure) oder kommerziellen (CP = commer-
cially pure) Gusslegierungen, welche schwer zu
praparieren sind. Die Verwendung des ChemoMet
Tuches wird empfohlen, wenn die Kantenscharfe
wichtig ist.

Trennschneider mit einer Trennscheibe, die fur das Trennen von weichen Nichteisenmetallen geeignet ist.

Warmeinbetten, z.B. mit PhenoCure, Kalteinbetten mit EpoxiCure, EpoThin oder SamplKwick

Geschwindigkeit
[U/min] Relative Rotation

300 @ bis plan
150 @ 5:00
150 @ 4:00
150 @ 2:00
150 @ 1:30

Zeit [min:sek]

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf

Imaging & Analysis Dendritic spacing, Pororsity Assessment, Grain Size (depending on the type of aluminum and its processing)

Harteprufung Vickers, Knoop
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Bei reinem Aluminium und einigen Legierungen
kommt es vor, dass sich Diamantpartikel eindri-
cken. Dies geschieht haufig bei der Verwendung
von Suspensionen. Versuchen Sie dann, den Druck
zu verringern oder verwenden Sie Diamantpasten,
da diese weniger dazu neigen, Partikel einzudru-
cken. SP- und CP-Aluminium kann einer kurzen
Vibrationspolitur (gleiche Produkte bei Schlusspo-
litur) unterzogen werden, um die Kratzerbildung
zu verringern. Dies ist jedoch haufig nicht erforder-
lich. Es hat sich gezeigt, dass MasterPrep bei der
Schlusspolitur von Aluminium sehr wirkungsvoll / G R
ist. Auf keinen Fall sollte Standardtonerde (kalzi- Deformierte, gestreckte Kornstruktur einer strang-gepressten
niert) verwendet wird. Flr viele Aluminiumlegie- 6061-F Al-Legierung nach dem Abscheren.

. . . . Gebarkert, polarisiertes Licht (100x)
rungen kénnen ausgezeichnete Ergebnisse mit der
in Tabelle 12 beschriebenen Vier-Stufen-Methode
erzielt werden. Eine Vibrationspolitur ist normaler-
weise bei Aluminiumlegierungen nicht mehr not-
wendig, da die Matrix und die Phasen auspoliert \
sind.

TiPPS ZUR ALUMINIUM-PRAPARATION

Viele niedriglegierte Al-Legierungen sind
schwer zu praparieren. Ein Vibrationspolierer
istin der Lage, verformungs- und kratzerfreie
Oberflachen zu erzielen, um die Proben
zu anodisieren oder farbzuatzen. Bei der
Untersuchung sollte ein Polarisations- oder
Nomarski DIC-Filter verwendet werden.

N\ £

Tabelle 12: 4-Stufen-Methode fiir Aluminium-Legierungen

Trennen Trennschneider mit einer Trennscheibe, die fur das Trennen von weichen Nichteisenmetallen geeignet ist.
Einbetten Warmeinbetten, z.B. mit PhenoCure, Kalteinbetten mit EpoxiCure, EpoThin oder SamplKwick
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
CarbiMet 2 HEZL IS 522] 300 bis plan
Wasser
UltraPad 9 Him MetaDi Supreme 5[22) 150 5:00
Diamantsuspension
TriDent 3D‘.‘m IRl SIS 5[22] 150 4:00
iamantsuspension
0,02-0,06 pm MasterMet .
ChemoMet Kolloidales Siliziumdioxid > [22] 150 1:30
. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter *MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf

Imaging & Analysis Dendritic spacing, Pororsity Assessment, Grain Size (depending on the type of aluminum and its processing)

Harteprufung Vickers, Knoop
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MagnegnJ
Magnesium

Die Praparation von Magnesium und dessen Le-
gierungen ist aufgrund der Grundmassenhéarte
und der héheren Harte von einigen Phasen sehr
schwierig. Ein weiteres Problem ist die Reaktivitat
des Metalls. Mechanische Zwillinge kénnen wah-
rend der gesamten Probenvorbereitung auftreten.
Grundsatzlich sollte Wasser wenig oder gar nicht
verwendet werden. Reines Magnesium wird lang-
sam vom Wasser angegriffen, wahrend Mg-Legie-
rungen sehr viel schneller reagieren kénnen. Einige
Autoren sagen, dass Wasser bei keinem Schritt
verwendet werden sollte, sondern verwenden
eine 1:3 Mischung aus Glycerol und Ethanol, die
sie sogar beim Schleifen als KuhImittel benutzen.

Mechanische Zwillinge in hochreinem Magnesium (99.8% Mag),
Essig-Pikrin-Atzung, polarisiertes Licht (50x)

Es sollte immer ein Kuhlmittel verwendet werden,
um die Brandgefahr des Mg-Staubs zu binden. Die
Reliefbildung ist immer dann gegeben, wenn mit
weichen Tuchern gearbeitet wird. Nachfolgend
ist eine Flnf-Stufen-Methode fir Magnesium und
seine Legierungen zu sehen (Tabelle 13).

MasterPolish ist beinahe wasserfrei und erzielt aus-
gezeichnete Ergebnisse als Schlusspolitur. Nach der
letzten Stufe waschen Sie die Proben am besten
mit Ethanol. Die Reinigung ohne Wasser ist relativ
schwierig, daher kann die Probe flr eine Sekunden
unter flieBendem Wasser gereinigt werden. In die-
ser kurzen Zeit wird die Mikrostruktur nicht beein-
trachtigt. Beim Atzen kann Watte die Oberflache
zerkratzen. Fir beste Ergebnisse sollte die Probe
geatzt, poliert und wieder gedtzt werden. Magne-
sium hat ein hexagonales, dichtgepacktes Raum-
gitter und reagiert auf polarisiertes Licht. Um die
Polarisation zu verbessern, sollte zur Schlusspolitur
ein Vibrationspoliergerat einsetzt werden.

N

Tipps ZUR MAGNESIUM-PAPARATION

Verwenden Sie fur die Politur Diamantpas-
ten und Lappdl oder Diamantsuspensionen
auf Olbasis die bis zu 0,1 um erhaltlich sind,
zusammen mit einem kurzflorigen Poliertuch.

AN V.

Tabelle 13: 5-Stufen-Methode fiir Magnesium-Legierungen

Trennen Prazisionstrenner, 15HC Trennscheibe, trennen ohne Wasser
Einbetten Kalteinbetten, z.B. mit EpoxiCure, EpoThin or SamplKwick
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
. #320 [P400] SiC* od ,

CarbiMet 2 Wasser 3[13] 300 @ bis plan

9 um MetaDi Oil-based .
TexMet C Diamantsuspension 3[13] 150 @ 6:00

3 ym MetaDi Oil-based .
TexMet C Diamantsuspension 3[13] 150 @ 5:00

1 um MetaDi Oil-based o .
TexMet C Diamantsuspension 3013] 150 @ 4:00

. —

ChemoMet 0.05m MasterPolish 4118] 150 @ 1:30

Al,O;-Suspension

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*SiC Oberfldchen mit Wachs bestreichen, um das Eindriicken von Schleifkérner zu verhindern.

Imaging & Analysis Dendritic spacing, Pororsity Assessment, Grain Size

Harteprifung Brinell
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Gussstruktur einer Magnesium-Legierung mit 2.5% Seltene
Erden, 2.11% Zn und 0.64% Zr, zeigt einen Film auf den
Korngrenzen der Erdmetalle und Ausscheidungen in den
Kérnern (Kornfarbe variiert durch Kornausrichtung).
Vereinzelte mechanische Zwillinge in den Kérnern,
Essig-Pikrin-Atzung, polarisiertes Licht (100x)

[

e

Beryllium

Beryllium ist schwierig zu praparieren und stellt
ein Gesundheitsrisiko fur den Metallographen dar.
Nur Personen, die mit der Toxikologie vertraut und
richtig ausgerustet sind, sollten mit diesem Metall
arbeiten. Der Schleifstaub ist duBerst toxisch. Der
nasse Trennschnitt verhindert Luftverunreinigung,
aber der zurtickbleibende Schmutz muss unbe-
dingt fachgerecht entsorgt werden. Wie auch Mg
neigt dieser Werkstoff dazu, beim Trennen plasti-
sche Verformung aufzubauen und mechanische
Zwillinge zu bilden. Grundsatzlich ist daher ein
geringer Druck zu verwenden. Obwohl einige Au-
toren sagen, dass dieser Werkstoff wasserfrei bear-
beitet werden sollte, kann er mit Wasser geschlif-
fen werden. Bei der Praparation wird oftmals eine
chemische Politur [2] empfohlen. Tabelle 14 zeigt
eine Vier-Stufen-Methode fur Beryllium.

Tabelle 14: 4-Stufen-Methode fiir Beryllium

(" Light

Leichtmetalle LM

Metals

Fur den letzten Schritt mischen Sie Wasserstoffper-
oxid (30% Konzentration - Hautkontakt meiden!)
mit MasterMet oder MasterMet 2 in einem Ver-
héltnis von einem Teil Wasserstoffperoxid zu funf
Teilen MasterMet. Oxalsdure-Losungen (5% Kon-
zentration), die mit Tonerde angesetzt werden,
konnen ebenfalls verwendet werden. Fir eine op-
timale Polarisation sollte die Mischung aus Wasser-
stoffperoxid und Siliziumdioxid im Verhéltnis 1:10
bestehen und vibrationspoliert werden.

Kornstruktur einer P/M Beryllium Knetlegierung
Ungeétzt, polarisiertes Licht (100x)

N

Diamanten von Suspensionen oder Sprays
kénnen sich leicht in den Werkstoff ein-
driicken. Wechseln Sie haufiger das Tuch
(fachgerechte Entsorgung!) und verwenden
Sie zur Praparation Diamantpaste, um das
Problem zu l6sen. Eine weitere Moglichkeit ist
die zusatzliche Verwendung von MasterPrep
als Schmier- und Poliermittel.

AN V.

Tipps zUR BERYLLIUM-PRAPARATION

Kolloidales Siliziumdioxid

Trennen Prazisionstrenner, 15HC Trennscheibe, trennen ohne Wasser
Einbetten Kalteinbetten, z.B. mit EpoxiCure, EpoThin or SamplKwick
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GréBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
#320 [P400] SiC 2
CarbiMet 2 Wasser 41[18] 300 @ bis plan
9 pm MetaDi Supreme 2
UltraPad Diamantsuspension* 4[18] 150 @ 5:00
3 um MetaDi Supreme o d
TriDent i e 41[18] 150 @ 4:00
0,02-0,06pm MasterMet o
ChemoMet ! U 3[13] 150 @ 2:00

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf

Imaging & Analysis Dendritic spacing, Pororsity Assessment, Grain Size

Harteprufung Brinell
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Melting
Point

Sb| Pb| 'Bi

Antimony Lead Bismuth

Sb, Bi, Cd, Pb, Sn und Zn

Reine Metalle wie Antimon, Wismut, Kadmium,
Blei, Zinn und Zink sind sehr weich und schwierig
zu praparieren.

Reines Antimon ist ziemlich spréde, jedoch sind Le-
gierungen, die Sb enthalten, spréder und schwieri-
ger zu praparieren.

Bismut (oder Wismut) ist ein weiches aber sprodes
Metall und einfach zu préparieren. Bismutpartikel
in Werkzeugstahl sind da schon etwas schwieriger.

Kadmium und Zink sind schwer zu bearbeiten, da
diese ein dichtgepacktes, hexagonales Raumgitter
aufweisen und daher zu starken Verformungen
neigen, wenn sie zu aggressiv bearbeitet werden.

Zink ist schwerer als Zinn oder Blei und tendiert
dazu, sprode zu sein. Zink wird haufig verwendet,
um Bandstahl (galvanisierter Stahl) fur Korrosions-
schutz zu beschichten und ist in der Metallogra-
phie ein weitldufiges Thema. Reines Zink ist sehr
schwierig zu praparieren.

Blei ist sehr weich und dehnbar und reine Pb-Pro-

ben sind im Vergleich zu den Legierungen schwie-
riger zu praparieren.

Zinn, das allotropisch ist und ein kubisch raum-
zentriertes Gitter bei Raumtemperatur aufweist,
ist weich und bildet wenige mechanische Zwillin-

= ’ Y EAPL ] E o AP , 8
Dendriten aus Cu,Sb, umrandet von einer eutektischen
Mischung von Antimon und Cu,Sb, in einer Sb —30% Cu
Gussprobe, ungeétzt, polarisiertes Licht (200x)

s / e
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Niedrig schmelzende Metalle

Ar A . e,
(oben) Cadmium Dendriten und Cd-Bi Eutektikum in einer
Cd - 20% Bi Legierung (ungeéatzt, polarisiertes Licht, 50X).
(unten) Gussmikrostruktur einer Zn - 0.1% Ti — 0.2% Cu
Legierung beinhaltet mechanische Zwillinge und ein
drei-phasiges Eutektikum (Alpha-Zn, Cu-Zn und Zn,Ti) in
netzférmiger Matrix, Palmerton Atzung, polarisiertes Licht
(200x)

ge. Blei und Zinn haben ebenfalls einen niedrigen
Schmelzpunkt und eine niedrigere Rekristallisati-
onstemperatur und werden in der Regel kaltein-
gebettet. Die hohen Temperaturen und Dricke in
den Warmeinbettpressen wirden die Proben be-
schadigen oder gar zerstéren. Da die Legierungen
dieser Metalle hohere Harten besitzen, sind diese
auch leichter zu bearbeiten. Eine Erhitzung der
Probenoberflache beim Schleifen sollte vermieden
werden, da sich Schleifpartikel in den Proben ein-
dricken kénnen.



Niedrig schmelzende Metalle EMP
—

Um das Eindriicken von Schleifkérnern zu ver-
hindern, kann das Schleifpapier mit Kerzenwachs
(kein Bienenwachs) bestrichen werden. Diamant
ist kein sehr wirkungsvolles Poliermittel bei diesen
Metallen und es empfiehlt sich die Verwendung
von Tonerden wie MicroPolish. Der 1 pym Toner-
denschritt entfernt eingebettete Schleifpartikel viel
wirksamer als eine Diamantpolierstufe. Nachfol-
gend ist eine Methode fur diese Legierungen zu
sehen (Tabelle 15).

Fur beste Ergebnisse sollten Sie eine Schlusspolitur
mit dem Vibrationspoliergerat unter Verwendung
von MasterMet (Cd, Zn, Bi) oder MasterPrep (Pb,
Sn, Sb) durchftihren. Die Polierzeit mit dem Micro-
Cloth Tuch liegt bei etwa einer bis zwei Stunden.
Grundsatzlich wird hier die vorhanden Verformung
reduziert und die Polarisation wird stark verbessert.

Low

Poin

N

Tipps zur PAPARATION NIEDRIG SCHMELZEN-
DER METALLE

Eingedrickte Schleifpartikel sind ein ge-
nerelles Problem bei weichen, niedrig
schmelzenden Materialien. Vor Verwendung
des Schleifpapiers sollte das Papier mit Wachs
bestrichen werden. Johnson (Wear, Vol. 16,
1970, S.351-358) zeigte, dass Kerzenwachs
sehr viel wirkungsvoller als Paraffin ist. Gr-
undsatzlich sollte die Schicht dinn sein, da
sonst die Abtragsrate drastisch sinkt.

N\ Vs

Tabelle 15: 6-Stufen-Methode fiir niedrig schmelzende Materialien

Trennen Prazisionstrenner, 30HC Trennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. mit EpoThin
Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
#320 [P400] SiC
CarbiMet 2 Wasser 4[18]
(gewachst)*
#400 [P800] SiC
CarbiMet 2 Wasser 4118]
(gewachst)*
#600 [P1200] SiC
CarbiMet 2 Wasser 4118]
(gewachst)*
#1200 [P2500] SiC
CarbiMet 2 Wasser 418]
(gewachst)*
. 1 um MicroPolish Il
MicroFloc ALO,-Suspension 51[22]
MicroFloc 0.05 pm MicroPolish II 4018)

AlLO,-Suspension**

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*Bestreichen Sie das Schleifpapier mit einer Kerze.

Imaging & Analysis  Grain Size, Measurement & Analysis applications

Harteprufung N/A

Geschwindigkeit
[U/min]

Relative Rotation Zeit [min:sek]

**Anmerkungen zum Vibrationspolieren finden Sie im Text.
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Refraktarmetalle

=,

Titan

Reines Titan ist weich und duktil und wird sehr
leicht beim Trennen und Schleifen beschadigt.
Die Praparation von kommerziellem Reintitan ist
schwieriger als die von den Titanlegierungen. Ei-
nige Wissenschaftler sagen, dass Titan beim War-
meinbetten mit Phenolharzen Wasserstoff absor-
bieren kann. Des Weiteren ist es moglich, dass
durch die hohen Temperaturen Hydride in Losung
gehen konnen. Dies ist ebenfalls méglich, wenn
Kalteinbettmittel eine zu hohe exotherme Reakti-
on bei der Polymerisation durch GbermaBige Hitze
erzeugen. Wenn der Hydridphasenanteil wichtig
ist, dann missen die Proben in einem Kalteinbett-
mittel bei einer sehr niedrigen Aushartetemperatur
(lange Aushartezeiten bedeuten niedrigere Tem-
peraturen und umgekehrt) eingebettet werden.
Titan ist schwer zu trennen und hat eine niedrige
Schleif- und Polierrate. Die folgende Methode gilt
far Titan und dessen Legierungen und beinhaltet
die Verwendung einer chemisch-mechanischen
Schlusspolitur. Das chemisch-mechanische Po-
lieren erzielt das beste Ergebnis, um lhre Proben
zum Farbatzen verformungsfrei herzustellen. Der
chemische Zusatz wird dem Schlusspoliermittel

Alpha Mischkristall einer Ti — 3% Cr Legierung,
warmebehandelt (1038 °C, Wasser gekuhlt),
Farbatzung nach Beraha, polarisiertes Licht (500x)

hinzugefligt. Dies sollte mit Vorsicht geschehen,
um Hautverbrennungen zu vermeiden. Verwenden
Sie daher Ihre PSA (personliche Schutzausristung).
Die Drei-Stufen-Methode in Tabelle 16 kann zu ei-
ner Vier-Stufen-Methode durch Hinzufligen einer
3 um oder 1 ym Diamantstufe modifiziert werden.

Chemische Additive werden fiir die chemisch-me-
chanische Prdparation eingesetzt. Die einfachste
Mischung besteht aus 10 ml Wasserstoffsuperoxid
(30% Konzentration — Hautkontakt vermeiden!)
und 50 ml MasterMet (kolloidales Siliziumdioxid).
Einige Metallographen fligen einige ml des Kroll
Atzmittels oder Salpetersdure und Flusssdure (I11)
hinzu (Kontakt vermeiden!). Es kann sein, dass die
Schlusspolitur dadurch verbessert wird, jedoch be-
einflussen diese Zusatze die Wirkung des Wasser-
stoffperoxids nur wenig. Die Polarisation von Titan
kann durch eine Vibrationspolitur mittels kolloida-
lem Siliziumdioxid verbessert werden.

Tabelle 16: 3-Stufen-Methode fiir Titan und Titanlegierungen

Trennen Trennschneider mit einer Trennscheibe, die fr Titan empfohlen ist.
Einbetten Warmeinbetten, z.B. mit EpoMet
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
#320 [P400] SIC Zos
CarbiMet 2 Wasser 6 [27] 300 @ bis plan
9 um MetaDi Supreme .

UltraPad Diamantsuspension* 6 [27] 150 @ 10:00

0,02-0,06 pm MasterMet .
S Kolloidales Siliziumdioxid** > [22] 150 @ 10:00

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

* MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufigen.
** Attack polish may be used, 1 part Ammonium Persulfate solutions (10g Ammonium Persulfate per 100m& distilled Wasser) or 30% Hydrogen Peroxide to 5
parts Silica.

Imaging & Analysis  Grain Size, Measurement & Analysis Applications

Harteprufung Vickers
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Zirkon und Hafnium

Reines Zirkon und Hafnium sind weiche, verform-
bare Materialien, welche durch eine zu aggressive
Vorgehensweise bei der Préparation plastisch ver-
formt werden und mechanische Zwillinge bilden
¥ kénnen. Wie bei den meisten temperaturbestan-
Alpha-Beta Struktur einer Ti — 6% Al - 4% V Gusslegierung, d'ge” Mete?llen sind dl? Abtrags_geSChwmd,lgkelten
anlassgeatzt, polarisiertes Licht (100x) beim Schleifen und Polieren gering und es ist daher
schwierig, sie kratzerfrei zu polieren. Des Weiteren
besteht die Gefahr, dass sich beim Warmeinbetten
ebenfalls mechanische Zwillinge bilden. Beide Ma-
terialien kdnnen harte Phasen enthalten, welche
eine Reliefkontrolle erschweren. Um die Polarisati-
on zu verbessern, wird in der Praxis als letzte Stufe
oftmals eine elektrolytische Politur durchgefihrt.
Alternativ kdnnen dem Poliermittel Chemikalien
hinzugefligt oder eine Vibrationspolitur verwendet
werden. In Tabelle 17 ist eine Vier-Stufen-Methode
aufgezeigt, bei der jegliche Nacharbeit UberflUssig
wird.

Einzelne chemische Additive werden in der Praxis
angewandt. Eine Mischung besteht aus 1-2 Teilen
Wasserstoffsuperoxid (30% Konzentration) und zu
8 oder 9 Teilen MasterMet oder MasterMet 2. Eine
andere Losung beinhaltet 5 ml Chromtrioxide (20
g CrO; zu 100 ml Wasser) und 95 ml MasterMet
oder MasterpPrep. Zusatze von Oxal-, Fluss- oder
Salpetersauren werden ebenfalls eingesetzt.

Tabelle 17: 4-Stufen-Methode fiir Zirkon und Hafnium

Trennen Prazisionstrenner, 15LC Trennscheibe
Einbetten Warmeinbetten, z.B. mit EpoMet
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

CarbiMet 2 g 328\/[6"5‘:22! Sie 5[22] 300 @ bis plan
. =
UltraPad %Eﬂggﬁi;&%ﬂf 5 (22] 150 @ 5:00
. 3 pm MetaDi Supreme o .
TriDent e 522] 150 @ 3:00
=
Chemolvet Yolodales Sizumiodd 5122 150 '& 700

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*Bestreichen Sie das Schleifpapier mit einer Kerze **MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.
Imagln_g & Grain Size, Measurement & Analysis Applications

Analysis

Harteprufung Vickers
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Da alle chemischen Zusatze stark oxidierend sind,
ist Vorsicht geboten. Chemische Lésungen werden
in [2] beschrieben. Es sollte unter einer Abzugs-
haube mit der PSA gerabeitet werden. Ann Kelly
entwickelte eine ausgezeichnete chemische Politur
fir temperaturbestandige Metalle wie Zr, Hf und
Ta. Sie besteht aus 25 ml Milchsaure, 15 ml Salpe-
tersaure und 5 ml Flusssaure. Die Polierdauer liegt
bei zwei Minuten. Die Praparation von extrem rei-
nem Zr, und Hf ist schwierig und hierfir sollte die
Methode in Tabelle 15 eingesetzt werden (eine 5

pum oder 3 pym Tonerdestufe hinzufligen), da Dia- o = . .
manten hier unwirksam sind. AnschlieBend sollten Kaltgezogende Mikrostruktur eine Zirkon XL Knetlegierung
Sie die Chromtrioxid Lésung und zum Schlusspo- (2r - 3% Sn - 0.8% Nb - 0.8% Mo) im Polierzustand

200x mit Polarisation.

lieren die Lésung von Ann Kelly verwenden.

Mikrostruktur (o-Zr + AlZr;) einer Zr - 8.6% Al-
Legierung im Polierzustand bei 200x mit Polarisation.

/ N

Tipps ZUR PRAPARATION VON REFRAKTARME-
TALLEN

Aufgrund der geringen Abtragsgeschwindig-
keiten beim Schleifen und Polieren kann der
Gegenlauf die Zeiten reduzieren.Bei der Poli-
tur von Refraktarmetallen sollten chemische
Zusatze verwendet werden. Diese sorgen
dafir, dass die Verformungsschichten abge-
tragen werden und die Polarisation besser

L - - y | - -

(oben) Equiaxiale Kornstruktur einer Zirkon Knetlegierung .
(ungeatzt, gekreuztes polarisiertes Licht, 100x). (Mitte) zum Vorschein kommt.

Equiaxiale Kornstruktur einer Hafnium Knetlegierung

(ungeatzt, gekreuztes polarisiertes Licht, 100x). (unten) \ﬁ
Feine rekristallisierte Kornstruktur einer Zr - 1.14% Cr eines

gewalzten Bleches im Polierzusatnd bei 200 x, polarisiertes
Licht.
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ANDERE REFRAKTARMETALLE
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Cr, Mo, Nb, Re, Ta, V und W

Diese temperaturbestandigen Metalle besitzen
kubisch-raumzentrierte Gitter (ausser Rhenium,
hexagonales Gitter). Die reinen Metalle sind relativ
weich und verformbar, wahrend die handelstbli-
chen Legierungen sprode sein kénnen. In der Re-
gel koénnen sie leicht kaltumgeformt werden, je-
doch ist es dann schwierig, ein verformungsfreies
Geflige nach der Gluhung zu erzielen.

Reines Chrom ist weich und spréde, wahrend
Chromschichten hart und spréde sind. Die Pra-
paration von Chrom ist einfach, allerdings ist die
Atzung auf Chrom und evtl. Chromkarbiden sehr
schwierig.

Molybdan kann unterschiedliche Eigenschaften
besitzen. Es kann zah, aber auch spréde sein. Dies
ist im Allgemeinen von den Legierungsbestand-
teilen abhangig. Molybdan ist anféllig fur Verfor-
mungsschaden durch Trennen und Schleifen. Rei-
nes Niob (Columbium) ist weich, verformbar und
schwierig bei der Praparation.

Nioblegierungen sind aufgrund der hoheren Harte
leichter zu préparieren. Man hat festgestellt, dass
die Abtragsgeschwindigkeiten je nach Raumgitter
variieren kénnen.

Rhenium ist in Bezug auf Kaltverformung sehr
empfindlich und formt schnell mechanische Zwil-
linge.

Tabelle 18: 4-Stufen-Methode fiir Refraktarmetalle*

ﬁfractory

Tantal ist weicher als Niob und sehr schwierig zu
praparieren, da es starke Verformungsschichten
wahrend des Trenn- und Schleifvorgangs aufbaut.
Tantal kann harte Phasen enthalten, die eine Reli-
efbildung begiinstigen.

Vanadium ist ein weiches Metall, welches durch
Wasserstoff versprodet und die Praparation im ver-
sprodeten Zustand einfacher macht.

Obwohl Wolfram einige harte Phasen beinhaltet,
die zur Reliefbildung neigen, ist die Praparation re-
lativ einfach.

Die mechanische Praparation dieser Metalle kann
durch chemische Zusatze vereinfacht werden.
Eine manuelle Probenvorbereitung ist aufgrund
der niedrigen Poliergeschwindigkeit und der lan-
gen Zeiten nicht ratsam und eher ermldend. Es
empfiehlt sich daher die Verwendung eines Polier-
aufsatzes, besonders dann, wenn eine chemische
Politur eingesetzt wird.

Mikrostruktur einer gesinterten W - 5.6% Ni - 2.4% Fe
Legierung.Wolframphase in Eisen-Nickelmatrix, ungeatzt,
Nomarski DIC (200x)

Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GréBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
: 320 [P400] SiC o :

CarbiMet 2 Wasser 6 [27] 300 @ bis plan

9 um MetaDi Supreme o
UltraPad Diamantsuspension* 6 [27] 150 @ 10:00

3 um MetaDi Supreme o
TriDent Diamantsuspension® 6 [27] 150 @ 8:00

0,02 - 0,06 um MasterMet _—

ChemoMet Kolloidales Siliziumdioxid 6 [27] 150 @ 5:00

plus Atzmittel**

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.

**Hinweise im Text

*Aufgrund des breiten Materialspektrums kénnen keine weiteren Anaben gemacht werden.
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In Tabelle 12 sehen Sie eine Vier-Stufen-Methode
fur Refraktarmetalle und deren Legierungen. Viele
chemische Additive [2] werden flur diese Metalle
und ihre Legierungen in der Literatur vorgeschla-
gen. Eine gute Universaldtzpolitur besteht aus
einer Mischung aus 5 ml Chromtrioxidlésung (20
g CrO3 in 100 ml Wasser 16sen) und 95 ml Mas-
terMet. Vermeiden Sie Hautkontakt, da dies eine
stark oxidierende Lésung ist. Fir Nb, V und Ta ver-
wenden Sie eine Losung, die aus 30 ml Wasser,
30 ml Salpetersaure, 30 ml Salzsdure und 15 ml
Flusssaure besteht. Es kann ebenfalls ein Wechsel-
polieren angewandt werden. Eine alternative che-
mische Politur fir Nb, V, und Ta besteht aus 120 ml
Wasser, 6 g Eisenchlorid, 30 ml Salzsaure und 16
ml Flusssdure. Eary und Johnson empfehlen, die V-
Probe 1min, die Nb-Probe 2min und die Ta-Probe 3
min in die Lésung zu geben und anschlieBend ab-
zupolieren. Eine Vibrationspolitur mit MasterMet
wird ebenfalls empfohlen.

it R ST — e AL T
(oben) Alpha-Mischkristall in einer Mo - 47.5 % Re Legierung.
Die kleinen Punkte sind Sigmaphasen (Murakami Atzmittel,
200 x).(Mitte) Verformte Alpha-Mkr. und Sigmaphase
(schwarze Punkte) in einer W - 25 % Re Legierung, (Murakami
Atzmittel, Hellfeld 500 x). (unten) Zeigt das gleiche Bild wie in
der Mitte, jedoch unter Verwendung des Nomarski DiC Filters
zur optischen Kontrastierung der Kérner.
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Nicht rekristallisiertes Geflige bei Reinmolybdan,
Langsschliff (500 x, polarisiertes Licht, Atzung mit Wasser,
Wasserstoffsuperoxid (30 %) und Schwefelsaure,Verhaltnis
7:2:1).

>0

Equiaxiale Alpha Kérner in Reinvanadium (200 x, geatzt mit
Glyzerin,Salpetersaure, Flusssaure, 1:1:1Mix).

Legiertes Wolfram 10 % Ti beinhaltet wenig Alpha-Ti,
Beta-Ti-W Eutektikum und Kérner von Beta-Ti,W variiert an
Kompositionen und Kornorientationen

500x, Doppelatzung mit Kroll/Murakami

Korngrenzenausscheidung in einer kaltgewalzten Nb - 28 % Ta
-10.5 % W - 0.9 % Zr Legierung im Langsschliff

500 x, Atzung: Milchsaure, Salpetersaure und Flusssaure im
Verhaltnis von 30:10:5.
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Legierungen auf Eisenbasis werden am haufigs-
ten in der Technik verwendet. Die Zusammenset-
zungen und Mikrostrukturen von eisenbasierten
Legierungen sind viel breiter als in jedem anderen
System im Metallbereich. Reineisen, das keinen
Kohlenstoff enthalt, ist es weich und verform-
bar. Eine verformungsfreie Praparation ist daher
schwierig. Eisenbleche (Tiefziehblech) bereiten
ebenfalls Praparationsprobleme, da sie oftmals
von Schutzschichten wie Zink, Aluminium oder
Zn-Al Mischungen umgeben sind. Im Allgemeinen
sind harte, sprode Legierungen viel leichter bei der
Probenvorbereitung zu bearbeiten. Bei der Rein-
heitsgraduntersuchung an einem Werkzeugstahl
kann der Anteil der Einschlisse je Ebene um 2%
variieren. Ein unter Vakuum hergestellter Stahl
zeigt dagegen nur geringe Unterschiede. Im Stahl
koénnen unterschiedliche Einschlisse, Karbide und
Nitridphasen existieren und untersucht werden.

=os
Eisenmetalle EM

Metals

Normalisierter C-Stahl mit Ferrit und Perlit (lamellarer
Zementit). Geatzt mit 3% Nital (200x).

P - o t 3 ) 5
Martensitische Mikrostruktur in einem pulvermetallurgisch
hergestellten Stahl

Geatzt nach Klemm |, polarisiertes Licht, 200x

Tabelle 19: 4-Stufen-ApexHercules-Methode fiir harte Stdhle und Eisenlegierungen

Trennen Trennschneider mit einer geeigneten Trennscheibe
Einbetten Warmeinbetten, z.B. mit EpoMet oder Kalteinbetten mit VariDur 3000
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GréBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
75 pm Diamant .
Apex DGD Red Wasser 6 [27] 300 @ bis plan
Apex Hercules S 9 um MetaDi Supreme s .
Planschleifscheibe Diamantsuspension* 61271 150 @ >:00
3 ym MetaDi Supreme 2
TriDent Diamantsuspension* 6 [27] 150 @ 3:00
MicroCloth 0-05 m MasterPrep 6127] 150 @ 2:00

Al,O,-Suspension

. = Arbeitsscheibe

@ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.

Imaging & Analysis  Grain Size, Phase Area Percent, Object Measurement, Measurement & Analysis Applications

Harteprufung Vickers, Knoop, Rockwell
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Ferrous

FM

VIl Eisenmetalle

Durch Hinzufigen von mindestens zwolf oder
mehr Prozent Chrom wird die Korrosionsrate bei
Stahl drastisch reduziert und erméglicht die Her-
stellung eines breiten Spektrums an rostfreien
Stahlen. Werkzeugstahle decken ebenfalls ein brei-
tes Spektrum von Kompositionen ab und kénnen
eine sehr hohe Harte (62-66 HRC) besitzen.

Die Praparation von Eisenmetallen und deren Le-
gierungen ist mit Hilfe der beschreibenen Metho-
den einfach. Die Kantenscharfe und Erhaltung der
EinschlUsse ist hervorragend. Die folgenden Me-
thoden decken den GrofBteil der Eisenmetalle und
Legierungen ab.

Alternativ zum SiC-Papier kdnnen die ApexHercu-
les Scheiben mit groben Diamantkérnungen (30

- 45 pym) zum Planschleifen verwendet werden. Ei-
senwerkstoffe kénnen sehr gut mit Aluminiumoxid
endpoliert werden kénnen, die Verwendung von
MasterPrep wird empfohlen.

FUr weichere Stahle kann eine ApexDGD Violett
und die ApexHercules S mit 9 um Diamantsuspen-
sion verwendet werden (Tabelle 20). Diese Metho-
de ist auch bei austenitischen Stahlen und weichen
Stahlblechen anwendbar.

UltraPol oder UltraPad Tucher mit groben Dia-
mantkoérnern kénnen hier ebenfalls als Schleifpa-
pierersatz dienen. Die Methode eignet sich bestens
fur Farbatzungen. Je nach Bedarf kann eine Vibra-
tionspolitur erganzt werden.

Tabelle 20: 4-Stufen-Methode fiir weiche bis mittelharte Eisenlegierungen

Trennen Abrasive Cutter with a wheel recommended for use on ferrous materials HRC15-35
Einbetten Warm- oder Kalteinbetten, z.B. mit EpoMet or VariDur 200
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
, 320 [P400] SiC od ,
CarbiMet 2 Wasser 6 [27] 300 @ bis plan
9um MetaDi Supreme o
UltraPad Diamantsuspension* 6 [27] 150 @ 5:00
. 3um MetaDi Supreme .
TriDent Diamantsuspension* 6 [27] 150 @ 3:00
MicroCloth 0.05um MasterPrep 6 [27] 150 2:00
Al,O5-Suspension

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.

Imaging & Analysis  Grain Size, Object Measurement, Measurement & Analysis Applications

Harteprufung Vickers, Knoop

Tabelle 21: 3-Stufen-Methode fir Stahle

Trennen

Abrasive Cutter with a wheel recommended for use on ferrous materials HRC35-60

Geschwindigkeit

[U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

300 @ bis plan
150 @ 5:00

Einbetten Warm- oder Kalteinbetten, z.B. mit EpoMet or VariDur 3000
Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
75 pm Diamant
Apex DGD Red Wasser 6 [27]
Apex Hercules S 9 pm MetaDi Supreme 6127]
Planschleifscheibe Diamantsuspension*
MicroFloc 3 ym MetaDi Supreme 6[27]

Diamantsuspension*

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

il < Aeiiell ment & Analysis Applications

Harteprufung Vickers, Knoop, Rockwell
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150 @ 3:00

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.

Case Depth, Decarburization Depth Assessment, Grain Size, Phase Area Percent, Object Measurement, Measure-



Viele Stéhle, insbesondere harte Stahle, kbnnen in
3 Stufen mit ausgezeichneter Qualitat prapariert
werden (Tabelle 21).

Fur alle Stahle kann SiC-Papier eingesetzt werden.
Die Anfangskdrnung richtet sich nach der Harte
oder dem Trennverfahren bzw. der Oberflachen-
qualitat. Bei weichen Metallen beginnt man mit ei-
nem P280 oder P320 SiC-Papier. Flr hartere Stahle
wird eine P120 oder P180 SiC-Kdérnung bevorzugt
verwendet. Um das SiC-Papier komplett zu erset-
zen, empfehlen wir die Verwendung des Apex Sys-
tems, welche Planschleifscheiben in unterschiedli-
chen Arten und KorngréBen beinhaltet.

Die in Tabelle 22 beschriebene Methode wird fur
|6sungsgegliihte austenitische, ferritische und
martensit aushartende hochlegierte Stahle emp-
fohlen. Zum Planschleifen kann ein SiC-Papier mit
einer P320 Kérnung verwendet werden. Bei den
harteren martensitischen Legierungen, wie bei-
spielsweise 1.4125 (440C), kann mit einer grobe-
ren Stufe (P180) vorgeschliffen werden. Zum Er-
halt der Kantenscharfe sollte die ApexHercules S
mit 9 uym Diamantsuspension verwendet werden.
Da der l6sungsgeglihte austenitische oder ferriti-
sche Edelstahl aufgrund der hohen Verformungs-
neigung am schwierigsten ist, kann zusatzlich eine
1 um Diamantpolierstufe eingesetzt werden. Die
SchluBpolitur wird mit sehr weichen kurzflorigen
Poliertchern durchgefiihrt. Auch eine Vibrations-
politur ist hier sehr empfehlenswert.

Ferrous

Eisenmetalle EM

Met

(7Y
S GE
Mikrostruktur einer austenitisch-ferritischen Duplexprobe
(Ferrit braun, Austenit weiss). Die Probe wurde bei 816 °C48 h
gehalten, um die Sigma-Phase zu formen (orange Partikel).

Elekrolytisch geatzt in 20%-iger wassriger NaOH-Lésung
(Natriumhydroxid) bei 3V, 9 s (500x)

Tabelle 22: 4-Stufen-Methode fiir Edelstahl und martensitaushartende Stahle

Trennen
Einbetten Warmeinbetten, z.B. mit EpoMet
Druck in N

Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
#120 [P120] bis

CarbiMet 2 #320 [P400] SiC 6 [27]

Wasser

UltraPad QDF‘"‘ MetaDi Supreme 6 (27)
jamantsuspension

TriDent 3 Hm MetaDi Suprenle 6 [27]

Diamantsuspension
ChemoMet 0,05 ym MasterPrep 6127]

AlLO,-Suspension

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Abrasive Cutter with a wheel recommended for use on ferrous materials HRC35-50

Geschwindigkeit

[U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

300 @ bis plan
150 @ 5:00
150 @ 3:00
150 @ 2:00

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.

Imaging & Analysis  Grain Size, Phase Area Percent, Object Measurement, Measurement & Analysis Applications

Harteprufung Vickers, Knoop, Rockwell
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.

Als Gusseisen bezeichnet man Eisenlegierungen mit
einem hohen Anteil von Kohlenstoff (> 2 %) und
Silizium (> 1,5 %) sowie weiteren Bestandteilen
wie Mangan, Chrom oder Nickel. Man unterschei-
det zwischen dem grauen Gusseisen (Grauguss), in
dem der Kohlenstoff in Form von Graphit, und dem
weilen Gusseisen, in dem der Kohlenstoff in Form
von Zementit vorkommt.

Die einfachste Gusseisensorte ist Gusseisen mit La-
mellengraphit (Bezeichnung nach aktueller europa-
ischer Norm ,,GJL” oder friiher nach DIN ,GGL"),
in dem der Graphit in Form von dinnen, unregel-
maBig geformten Lamellen vorliegt. Diese Lamellen
wirken bei Zugbelastung als Kerben, daher ist die
Zugfestigkeit relativ gering. Im Gegensatz zur Zug-
festigkeit ist die Ubertragung der Druckspannung
wesentlich besser. Bessere mechanische Eigenschaf-
ten hat Gusseisen mit Kugelgraphit (Spharoguss,
duktiles Gusseisen, Bezeichnung GJS nach aktueller
europaischer Norm DIN EN 1563, friiher GGG nach
DIN 1693), bei dem der Graphit in mehr oder weni-
ger kugeliger Form vorliegt. Erreicht wird dies durch
Entschwefeln der Schmelze mittels Zugabe von ge-
ringen Mengen an Magnesium, Cer oder Calcium
kurz vor dem AbgieBen. Eine neuere Werkstoffent-
wicklung ist der Vermiculargraphit-Guss (Bezeich-
nung GJV nach aktueller europdischer 1SO-Norm
16112, fraher GGV). Bei ihm liegt der Graphit we-
der in Lamellenform noch als Kugelform vor, son-
dern als Vermikeln (Wirmchen). Die mechanischen
Eigenschaften dieses Werkstoffes liegen zwischen
dem Gusseisen mit lamellarem Graphit und denen
des Gusseisens mit Sparoliten (Kugelgraphit). Seine
Herstellung ist jedoch schwieriger und erfordert eine
in engen Toleranzen gefihrte Schmelzbehandlung.

Tabelle 23: 4-Stufen-Methode fiir Gusseisenlegierungen

Eisenmetalle, Gusseisen

Die Praparationsmethode fur Gusseisen richtet sich
nach dem Grundgefiige der Matrix und ist ahnlich
der Praparation vergleichbarer Stahle. Bei der Pra-
paration von Grauguss ist darauf zu achten, dass
der Graphitanteil wahrend der Praparation nicht
ausbricht, da sonst eine Untersuchung auf NE-Ein-
schltisse erschwert wird.

Grauguss, globularer Graphit in einer Matrix aus Bainit und
Restaustenit

Farb&tzung mit modifiziertem Beraha-Atzmittel und
polarisiertes Licht. (500x)

Grauguss, lamellarer Graphit in einer Perlitmatrix
Farb&tzung mit Beraha-Atzmittel (1000x)

Trennen Trennschneider mit einer geeigneten Trennscheibe
Einbetten Warm- oder Kalteinbetten

Druck in N Geschwindigkeit [U/ Zeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe min] Relative Rotation [min:sek]
CarbiMet 2 #320 [Pa0Ol SIC 5 [22] 300 @ i e

9 um MetaDi Diamant oy .

TexMet C Supremesuspension* 5[22] 150 @ 5:00
TriDent F)Sﬂgemizxgzzﬂt 5 [22] 150 @ 4:00
MicroCloth 0,05 pm MasterPrep 5 [22] 150 @ 2:00

AlLO;-Suspension

‘ = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Imaging & Analysis  Graphite in Cast Iron

Harteprtfung Brinell
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Kupfer, Nickel und Kobalt

[ PE)

Kupfer

Reines Kupfer ist duBerst duktil und kaltverform-
bar. Kupfer und seine Legierungen besitzen ein
breites Spektrum an Zusammensetzungen. Diese
beinhalten mehrere Varianten des fast reinen Kup-
fers fur elektrische Anwendungen (OFE), legiertes
Messing und Bronzen sowie ausscheidungs-hart-
bare Legierungen mit hohen Festigkeiten. Cu-
Legierungen koénnen leicht durch zu grobes oder
aggressives Trennen oder Schleifen sehr stark und
tief verformt werden. Besonders bei reinen Le-
gierungen ist es schwierig, Kratzer zu entfernen.
Nach der Schlussstufe kann eine Vibrationspolitur
unter Verwendung von kolloidalem Siliziumdioxid
eingesetzt werden, um die feinen Restkratzer zu
entfernen. Zur chemisch-mechanischen Politur
kann dem MasterMet Wasserstoffsuperoxid und
Ammoniaklésung im Verhaltnis von 98:1:1 hin-
zugefugt werden. Durch die Verwendung eines
Vibrationspolierers (VibroMet) entfallen die che-
mischen Zusatze. Das Planschleifen kann ebenfalls
mit dem ApexDGD Color durchgefthrt werden.

4 Copper

Nickel
Cobalt

OO

Alphaphase mit Rekristallisationszwillingen in einer
kaltverformten und geglihten Arsen-Bronze-Legierung
Geatzt nach Klemm, polarisiertes Licht (50x)

Tabelle 24: 5-Stufen-Methode fiir Kupfer und Kupferlegierungen

Trennen Trennschneider mit einer Trennscheibe, die fur das Trennen von Nichteisenmetallen geeignet ist.
Einbetten Warmeinbetten, z.B. mit PhenoCure oder Kalteinbetten mit VariDur
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
#220 [P240] bis =
CarbiMet 2 #320 [P400] SiC 5[22] 300 @ bis plan
Wasser
TexMet C 9ng MetaDi Supreme 5[22] 150 5:00
jamantsuspension
3 pym MetaDi Supreme .
VerduTex Diamantsuspension* 5[22] 150 @ 3:00
1 ym MetaDi Supreme .
VerduTex Diamantsuspension* 51[22] 150 @ 2:00
0,02-0,06um MasterMet o
ChemoMet PRIy 5[22] 150 @ @ 1:30

Kolloidales Siliziumdioxid**

. = Arbeitsscheibe

@ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufigen.

**Plus attack polishing reagent (see text for details)

Imaging & Analysis  Grain Size, Coating Thickness Layer, Measurement & Analysis Applications

Hardness Testing Vickers, Knoop
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'Copper
Nickel
Cobalt

Pz

L]
|
Nickel

Nickel

Nickel und seine Legierungen besitzen ein ku-
bisch-flachenzentriertes Raumgitter und kdnnen
auf dieselbe Weise wie Edelstahle prapariert wer-
den. Reines Nickel (> 90%) neigt bei der Prépa-
ration dazu, Schmier- und Verformungsschichten
zu bilden. Zweiphasige Nickellegierungen sind
iin der Regel einfacher. Magnetwerkstoffe wie
NiFe-Legierungen sind am schwierigsten zu pra-
parieren, da diese spréde sind und ebenfalls sehr
starke Verformungs-schichten aufbauen kénnen.
Das Monelmetall (NiCu) sowie die korrosionsbe-
standigen (NiCrFe) Legierungen sind schwieriger
bei der Praparation als reines Nickel. Generell sind
|6sungsgeglihte Legierungen schwieriger zu pra-
parieren als gealterte (gehartete) Legierungen. Um
eine besonders gute Qualitat zu erzielen, empfiehlt
sich die Verwendung des Apex-Systems. Bei allen
Nickel-Legierungen kann auch die ApexHercules
S Scheiben eingesetzt werden. Tabelle 25 finden
Sie eine Methode fir Nickellegierungen wie NiCr,
NiCrFe, NiTi.

Kupfer, Nickel und Kobalt

Bei Verwendung einer Farbatzung empfiehlt sich
der Einsatz eines Vibrationspoliergerdtes. Hierbei
werden die gleichen Verbrauchsmaterialien wie in
der letzten Stufe eingesetzt. Zusatzlich kann eine
1 um Polierstufe vor der Endpolitur eingeftgt wer-
den. Diese Stufe kann je nach Legierung die Rest-
kratzer entfernen.

Fur reines Nickel, Nickel-Kupfer- und Nickel-Eisen-
Legierungen wird eine Finf-Stufen-Methode (Ta-
belle 26) bevorzugt. Alternativ zum SiC-Papier
konnen die ApexDGD Color Schleifscheiben ver-
wendet werden. Chemisch-mechanische Metho-
den finden bei diesen Materialien keine Anwen-
dung. Sollten Restkratzer ein Problem sein, kann
eine Vibrationspolitur verwendet werden. Master-
Prep erzielt bei den reineren Ni-Legierungen ein
besseres Ergebnis als MasterMet.

Alphakoérner mit Rekristallisationszwillingen in einer
l6sungsgegltuhten und doppelt gealterten Waspaloy Nickelbasis
Superlegierung, farbgeé&tzt nach Beraha (100x)

Tabelle 25: 4-Stufen-Methode fiir Nickel, Nickelbasis-Superlegierungen und Ni-Cr-Fe Legierungen

Trennen Trennschneider mit einer fur Superlegierungen geeigneten Trennscheibe
Einbetten Warmeinbetten, z.B. mit EpoMet
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
) #240 [P280] SiC o .
CarbiMet 2 Wasser 6 [27] 300 @ bis plan
Apex Hercules S 9 um MetaDi Supreme o .
Planschleifscheibe Diamantsuspension* 6127] 150 @ >:00
3 um MetaDi Supreme o d

TriDent Diamantsuspension® 6[27] 150 @ 5:00

0,02-0,06 pm MasterMet .
ChemoMet Kolloidales Siliziumdioxid** 6271 150 @ 2:00
. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter *MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.
Imagm.g & Grain Size, Porority Assesment, Measurement & Analysis Applications
Analysis
Harteprtfung Vickers, Knoop
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Tabelle 26: 5-Stufen-Methode fiir Ni, Ni-Cu und Ni-Fe Legierungen

Trennen

Einbetten

Oberflache

CarbiMet 2
UltraPad
TriDent
TriDent

ChemoMet

. = Arbeitsscheibe

Imaging &
Analysis

Harteprufung

Warmeinbetten, z.B. mit EpoMet

Abrasiv / GréBe

#240 [P280] SiC
Wasser

9 um MetaDi Supreme

Diamantsuspension*

3 ym MetaDi Supreme

Diamantsuspension*

1 ym MetaDi Supreme

Diamantsuspension*

0,02-0,06pm MasterMet
Kolloidales Siliziumdioxid**

@ = Probenhalter

Grain Size, Porority Assesment, Measurement & Analysis Applications

Vickers, Knoop

Druck in N
je Probe

6 [27]

6[27]

6 [27]

6 [27]

6 [27]

Trennschneider mit einer fur Superlegierungen geeigneten Trennscheibes

Geschwindigkeit

[U/min]

300

150

150

150

150

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.

Kupfer, Nickel und Kobalt

Relative Rotation

&/ &
&&
&/ &
& &
/&

Copper

CNC
B |

Zeit [min:sek]

bis plan
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'Copper

CNC

27

4

Kobalt

Kobalt und seine Legierungen sind schwieriger
zu préparieren als Nickel und seine Legierungen.
Kobalt ist ein zédhes Metall, das ein hexagonales
Raumgitter aufweist und sehr empfindlich auf Ver-
formung reagiert. Die Schleif- und Polierrate ist bei
Co, geringer als bei Ni, Cu oder Fe. Die Probenvor-
bereitung ist trotz des hexagonalen Raumgitters
ahnlich wie bei den Nickellegierungen. Obwohl
der Werkstoff ein hexagonales Raumgitter besitzt,
bringt die Untersuchung unter Polarisation kei-
ne Vorteile mit sich. Nachfolgend finden Sie eine
Funf-Stufen-Praparationsmethode (Tabelle 27) fur
diese Legierungen.

Ublicherweise sind zwei Schleifstufen mit SiC-
Papier oder Apex DGD Color notwendig, um die
Proben plan zu schleifen. Bei guter Schnittqualitat
kann mit einem P320 SiC-Papier begonnen wer-
den. Unabhangig von der Harte, sind Co-Legierun-
gen schwieriger zu trennen als die meisten Stahle
oder Fe-Legierungen. Nach der mechanischen Pra-
paration kann ein Zwischenatzen (Polieren-Atzen-
Polieren) erfolgen.

Kupfer, Nickel und Kobalt

& g b !

Aquiaxiale Kornstruktur einer Elgiloy-Legierung (Co - 20% Cr
- 15% Fe = 15% Ni—-7% Mo - 2% Mn - 0.15% C-0.05% Be)
nach dem Warmwalzen, farbgeéatzt nach Beraha, polarisiertes
Licht (100x)

Morral empfiehlt dabei zwei Losungen: Mischung
von gleichen Teilen konz. Salpeter- und Salzsau-
re oder 40 ml Milchsdure, 30 ml Salzsaure, 5 ml
Salpetersdure In beiden Lésungen wird die Probe
getaucht und anschlieBend wieder abpoliert. Fur
Routineuntersuchungen kann die 1 um Polierstufe
ausgelassen werden.

Tabelle 27: 5-Stufen-Methode fiir Kobalt und Kobalt-Legierungen

Trennen Trennschneider mit einer fur Superlegierungen geeigneten Trennscheibe
Einbetten Warmeinbetten, z.B. mit EpoMet
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
) #320 [P400] SiC .
CarbiMet 2 Wasser 6 [27] 300 @ bis plan
9 um MetaDi Supreme .
UltraPad Diamantsuspension* 6 [27] 150 @ 5:00
3 um MetaDi Supreme o
TexMet C e 6 [27] 150 @ 5:00
1 ym MetaDi Supreme 2 .
TexMet C Diamantsuspension* 6[27] 150 @ 3:00
0,02-0,06pum MasterPrep o
ChemoMet 2O SugperEien 6 [27] 150 @ 2:00
. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter *MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.
Imagln_g = Grain Size, Porority Assesment, Measurement & Analysis Applications
Analysis
Harteprufung Vickers, Knoop
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Au, Ag, Ir, Os, Pd, Pt, Rh und Ru

Edelmetalle sind weich und verformbar. Die Vor-
bereitung ist ziemlich schwierig. Reines Gold ist
sehr weich und fur sein gutes Verformungsverhal-
ten bekannt. Schmiedelegierungen sind harter und
daher leichter zu préparieren. Gold ist ebenfalls
schwierig zu atzen. Silber ist sehr weich, verform-
bar und fur Oberflachenbeschadigung aufgrund
von Verformung anféllig. Das Eindrtcken von
Schleifpartikeln ist ein generelles Problem bei Gold,
Silber und deren Legierungen. Iridium ist dagegen
viel harter und leichter zu praparieren. Osmium
besitzt geringe Abtragsraten, ist anféllig gegen
Verformung und kommt als technischer Werkstoff
selten zum Einsatz. Palladium ist von der Prapara-
tionsseite einfacher zu bearbeiten als die anderen
Edelmetalle. Platin ist weich und verformbar und
findet in der Praxis haufig Verwendung. Das Ein-

Tabelle 28: Stewart’s manuelle Methode fiir Edelmetalle

(Precious
Edelmetalle M

Metals

dricken von Schleifpartikeln ist grundsatzlich ein
Problem bei der Probenvorbereitung.

Rhodium

Rhodium ist ein hartes Metall und relativ leicht
zu praparieren. Rh ist in Bezug auf Oberflachen-
beschadigung durch Trennen und Schleifen emp-
findlich. Ruthenium ist ein hartes, sprodes Metall,
welches einfach zu praparieren ist.

‘ ) &

) -'/é@%?%% XN

RSB

Lt A R G B

Eutektisches Geflige in einer Ag — 28% Cu Legierung.

Die Farbatzung nach Klemm hat die Kupferphase angeéatzt.
Die Silberphase bleibt ungeéatzt (500x)

Trennen Prazisionstrenner mit einer Trennscheibe, die fur das Trennen sehr weicher Materialien geeignet ist

Einbetten Kalteinbetten, z.B. mit EpoThin

Oberflache Abrasiv / GroBe

Druck in N
je Probe min]

Geschwindigkeit [U/
Zeit [min:sek]

#240 [P280] SiC
CarbiMet 2 Wasser
(gewachst)*

#320 [P400] SiC
CarbiMet 2 Wasser
(gewachst)*

#400 [P600] SiC
CarbiMet 2 Wasser
(gewachst)*

#600 [P1200] SiC
CarbiMet 2 Wasser
(gewachst)*

6 um MetaDi Supreme

TriDent Diamantsuspension**

1 um MetaDi Supreme

MasterTex ! )
Diamantsuspension**

Moderate 400 bis plan

Moderate 400 1:00

Moderate 400 1:00

Moderate 400 1:00

Moderate 400 2:00

Moderate 400 2:00

*Bestreichen Sie das Schleifpapier mit einer Kerze

**MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.

Imaging & Analysis

Harteprifung Vickers, Knoop

Porosity Assessment, OmniMet Object Measurements, Measurement & Analysis Applications
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Precious

PM

il Edelmetalle

Stewart (Tech-Notes, Vol. 2, Issue 5) (Tabelle 28)
hat eine Methode entwickelt, um Schmucklegie-
rungen zu praparieren. Generell handelt es sich
dabei um kleine Teile, welche eingebettet werden
mussen. Stewart empfiehlt die Verwendung von
EpoMet G (schwarz) und TransOptic bei transpa-
renten Einbettungen. Zerbrechliche Kugelchen
sollten kalteingebettet werden. Schleifen und Po-
lieren wird bei 400 U/min durchgefihrt.

Im Anschluss an diese Praparation kann eine Vib-
rationspolitur mit kolloidalem SiO, auf MasterTex,
ChemoMet oder MicroCloth erfolgen. Um die
Qualitat weiter zu verbessern. Eine 1 ym Diamant-
polierstufe ist fur Routinearbeiten ausreichend.
Eine chemisch-mechanische Polierstufe kann bei
Gold durchgefihrt werden. Bei Silber funktioniert
dieses jedoch nicht. Um kleine Kratzer dennoch
entfernen zu kénnen, sollte eine Zwischendtzung
erfolgen.

Ein Verfahren fur ein automatisiertes Praparations-
sytem wurde nach dem Experimentieren mit einer
Anzahl von Edelmetallen entwickelt. Die meis-
ten dieser Metalle und Legierungen sind ziemlich
weich, es sei denn, sie werden im gefrorenen Zu-
stand prapariert. Diese spezielle Technik verhindert
das Eindrtcken von Schleifpartikeln wahrend der
Praparation. Bei dieser Methode wird nur eine
SiC-Papierstufe verwendet. TexMet-Ticher werden
verwendet, da diese das Schleifmedium gut hal-
ten kénnen und das Eindricken reduzieren. Um
ein Eindrucken weitgehend zu verhindern, sollte
ebenfalls darauf geachtet werden, dass nur Dia-

Tabelle 29: 5-Stufen-Methode fiir Edelmetalle

Trennen

Einbetten Kalteinbetten, z.B. mit EpoThin
Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
CarbiMet 2 e S 3013]
Wasser

TexMet C 9 Hm MetaDi Sup_rerrle 3013
Diamantsuspension

TexMet C 3 Hm MetaDi Suprerrle 3013]
Diamantsuspension

TexMet C 1 Hm MetaDi Sup_renle 3013]
Diamantsuspension

ChemoMet 0,05um MasterPrep 6[27]

AlLO,-Suspension

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

mantpasten Anwendung finden. Zum Schmieren
und Kdihlen sollte destilliertes Wasser in geringem
MaBe hinzugefugt werden. Die Schlussstufe wird
mit einem ChemoMet Tuch und MasterPrep durch-
gefuhrt. Aufgrund des ausgezeichneten Korrosi-
onswiderstandes von Gold ist eine Verwendung
von SiO, nutzlos. Die Methode finden Sie in Tabelle
29.

Fur 18-karatiges Gold und héher (> 75% Au) ist es
notwendig, eine Angriffspolierlésung beim letzten
Schritt zu benutzen. Eine wassrige, oxidierende L6-
sung aus 5 g CrO, in 100ml destilliertem Wasser
funktioniert hierbei gut. Mischen Sie 10 ml dieser
Stammlésung mit 50 ml MasterPrep Suspension.
Wenn die Loésung zu dick wird, kdnnen weitere
20-30 ml destilliertem Wasser beigemischt wer-
den. Eine 3 bis 6 minUtige Polierdauer entfernt die
letzten Kratzer.

\;Lz%\_.ﬁ: — c\:} QS_‘Q

Aquiaxiale Kornstruktur mit Zwillingen in einer kaltverformten
und gegluhten 18-Karat Goldlegierung

Neyoro 28A: 75% Au —22% Ag —3% Ni

Geatzt mit gleichen Teilen an: 10% NaCN und 30% H,0, (50x)

Prazisionstrenner mit einer Trennscheibe, die fur das Trennen sehr weicher Materialien geeignet ist

Geschwindigkeit
[U/min]

300 @ bis plan
150 @ 5:00
150 @ 3:00
150 @ 2:00
150 @ 2:00

Relative Rotation Zeit [min:sek]

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufigen.

Imaging & Analysis  Porosity Assesment, OmniMet Object Measurements, Measurement & Analysis Applications

Harteprtfung Vickers, Knoop
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Thermische Spritzschichten &f

THERMISCHE SPRITZSCHICHTEN

Thermische Spritzschichten (TSC) und thermische
Barrierebeschichtungen (TBC) werden haufig auf
Metallsubstraten verwendet. Diese Schichten sind
vollstandig homogen und besitzen einen pordsen
Anteil. Darlber hinaus treten haufig lineare Tren-
nungen vom Substrat auf. Proben dirfen auf kei-
ne Fall warmeingebettet werden, da die Schichten
unter Druck zerstort werden kénnen. Es wird emp-
fohlen, ein niedrigviskoses Epoxidharz mit Farb-
pigmenten unter Vakuum zu verwenden. Durch
die Pigmentierung koénnen Porositdt und Oxide
im Dunkelfeld besser voneinander unterschieden
werden. Durch die Vakuumeinbettung werden zu-

Thermal

satzlich die Poren gefullt und vor mechanischer Be-
anspruchung geschitzt. Die Planheit vom Grund-
material zur Beschichtung ist fur die Untersuchung
ausgesprochen wichtig. Eine Vielzahl von Prapa-
rationsmethoden kdnnen verwendet werden. Die
ApexHercules S Planschleifscheibe produziert hier-
bei eine auBergewdhliche Planheit und reduziert
die Praparationszeit auf ein Minimum.

Es werden zwei 4-Stufen-Methoden fir TSC und
TBC mit metallischer Schicht vorgestellt, bei denen
die ApexHercules verwendet wird (Tabelle 30 und
31). Eine Methode (Tabelle 32) beschreibt die Pra-
paration keramischer Schichten.

Tabelle 30: 4-Stufen-Methode fiir TSC- und TBC-Proben mit metallischer Beschichtung

Trennen Prézisionstrenner mit 15HC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. Vakuumimpragnieren mit EpoThin
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

35um Diamant

Apex Color Yellow Wasser 6[27] 300 bis plan
Apex Hercules S 9um MetaDi Supreme .
Planschleifscheibe Diamantsuspension* 61271 150 4:00
TriDent 3um MetaDi Supreme 6127] 150 3:00
Diamantsuspension
0.02 - 0.06um MasterMet .
ChemoMet Kolloidales Siliziumdioxid ali8l 150 2:00
‘ = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter *MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.
Imaging & Analysis  Porosity Assessment, Coating Layer Thickness, Particle Sizing, Phase Area Percent
Harteprufung Vickers, Knoop
Tabelle 31: Alternative 4-Stufen-Methode fiir TSC- und TBC-Proben mit metallischer Beschichtungs
Trennen Prazisionstrenner mit 15HC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. Vakuumimpragnieren mit EpoThin
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
Apex Hercules H 30 ym Diamant .
Planschleifscheibe Wasser 6(27] Y 215 e
UltraPad 9 um MetaDi Supreme 6127] 150 4:00
Diamantsuspension
TriDent 3 pm MetaDi Supreme 6[27] 150 3:00
Diamantsuspension
ChemoMet 0,02-0,06pm MasterMet 4018] 150 2:00

Kolloidales Siliziumdioxid

‘ = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.

Imaging & Analysis  Porosity Assessment, Coating Layer Thickness, Particle Sizing, Phase Area Percent

Harteprufung Vickers, Knoop
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Thermische Spritzschichten

NiCrAlY Spritzschicht auf Stahl beinhaltet Porositat (schwarze Mikrostruktur eines Stahlsubstrates mit zwei Spritzschichten.

Punkte), lineare Trennungen (langliche schwarze Linien) und NiAl-Haftschicht (unten) und Yttrium-Zirkonoxidschicht (oben)

EinschlUsse (graue Partikel), ungeatzt (100x) (ungeatzt, 100x). Die Haftschicht beinhaltet Poren, lineare
Trennungen und EinschlUsse. Die Oxidschicht beinhaltet nur
Porositat.

UltraPrep Diamantschleifscheiben mit 30 pm oder
45 pm konnen alternativ zum Planscheifen ver-
wendet werden. (Tabelle 30 und 31). Das UltraPad
Poliertuch kann in der zweiten Polierstufe zusam-
men mit 9 um MetaDi Supreme Diamantsuspensi-
on eingesetzt werden (Tabellen 30 und 32).

Tabelle 32: 4-Stufen-Methode fiir TSC- und TBC-Proben mit keramischer Beschichtung

Trennen Prazisionstrenner mit 15HC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. Vakuumimpragnieren mit EpoThin
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

75 pm Diamant 2
Apex Color Red Wasser 5[22] 300 @ bis plan
Apex Hercules S 9 um MetaDi Supreme o .
Planschleifscheibe Diamantsuspension* >(22] 150 @ 4:00
) 3 pm MetaDi Supreme .
TriDent Diamantsuspension* 6[27] 150 @ 3:00
0,02-0,06pm MasterMet

ChemoMet Kolloidales Siliziumdioxid 6271 150 @ 2:00

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter *MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufigen.

Imaging & Analysis  Porosity Assessment, Coating Layer Thickness, Particle Sizing, Phase Area Percent

Harteprtfung Vickers, Knoop
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HARTMETALLE

Hartmetalle oder gesinterte Karbide sind sehr hart
und werden pulvermetallurgisch hergestellt. Die in
der Praxis verwendeten Hartmetalle bestehen aus
Wolframkarbid oder MC-Karbidarten. Als Binde-
material wird meistens Kobalt und seltener Nickel
eingesetzt. Moderne Schneidwerkzeuge werden
haufig mit einer Vielzahl von sehr harten Phasen
wie Aluminiumoxid, Titankarbid, Titannitrid und
Titancarbonitrid hartstoffbeschichtet. Um ein Ab-
platzen der Schichten wahrend des Trennens zu
vermeiden, werden Prazisionstrenner empfohlen.
Bei einer nicht sachgemaBen Probenvorbereitung
werden die sehr dunnen Schichten beschadigt
oder gar zerstort. In Tabelle 33 und 34 finden Sie

Tabelle 33: 4-Stufen-Methode fiir Hartmetalle

Trennen Prazisionstrenner mit 20LC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. VariDur 3000
Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
UltraPrep Metal- 45 ym Diamant 6 [27]
Bonded Disc Wasser
TexMet P 9 Hm MetaDi Suprerrle 6 [27]
Diamantsuspension
VerduTex ° Hm sl Suprenle 6 [27]
Diamantsuspension
ChemoMet 0,02-0,06pm MasterMet 6 [27]

Kolloidales Siliziumdioxid

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Sintered

Hartmetalle 5C

»
Carbides

Fil \““H-% b o
Oberflache eines WC — 11.5% Co Schneidwerkzeuges,
angereichert mit 1.9% Ta und 0.4% Nb (formt komplexe
Karbide, dunkle Regionen in der Matrix). Bauteil mit
Aluminiumoxid (Pfeile) beschichtet, um die Lebenszeit zu
verbessern, geatzt mit Murakami (1000x)

Geschwindigkeit

[U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
300 bis plan
150 4:00
150 3:00
150 2:00

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.

Imaging & Analysis  Porosity Assessment, Particle Sizing, Coating Layer Thickness

Harteprufung N/A

Tabelle 34: 4-Stufen- ApexHercules H-Methode fiir Hartmetall

Trennen Prazisionstrenner mit 20LC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. VariDur 3000
Druck in N

Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
Apex Hercules H 30pum MetaDi Supreme 6[27]
Planschleifscheibe Diamantsuspension*
Apex Hercules S 9um MetaDi Supreme 6[27]
Planschleifscheibe Diamantsuspension*
VerduTex 3“.m Sl SUP.'emf 6[27]

Diamantsuspension
ChemoMet 0.02 - 0.06pm MasterMet 6 127]

Kolloidales Siliziumdioxid

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Geschwindigkeit

[U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
150-200 bis plan
150 4:00
150 3:00
150 2:00

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.

Imaging & Analysis  Porosity Assessment, Particle Sizing, Coating Layer Thickness

Harteprufung Vickers
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tered

unterschiedliche Praparationsmethoden fur Hart-
metalle. Zum Schleifen der Proben empfiehlt sich
die Verwendung von UltraPrep- oder ApexDGD
Diamantschleifscheiben.

Bei der Endpolierstufe sollte je nach Karbidart Mas-
terMet oder MasterPrep verwendet werden, insbe-
sondere dann, wenn die Proben ein Multischicht-
system aufweisen. Aufgrund der hohen Harte
reicht bei Routineuntersuchungen eine Diamant-
polierstufe bis 3 um aus. Ebenfalls ist es moglich,
eine 1 pm Diamantpolitur als Endpoliermedium zu
verwenden.

Hartmetalle

Pl L ’
Mikrostruktur an der Oberflache eines
beschichteten WC - 8% Co Schneidwerkzeug. Die Pfeile zeigen
auf die CVD Schichten von TiCN, TiN, TiC und Aluminiumoxid.
Die Region unterhalb der Beschichtungen besteht aus
Co, um die Risswiderstandsfahigkeit zu verbessern. Ta,
Ti und Nb wurden der Grundmasse hinzugeflgt, um die
VerschleiBeigenschaften zu verbessern (dunkle Stellen unten).
Probe geatzt mit Murakami (1000x)

58

-\ - _ P\ r
Mikrostrutur eines kalt isostatisch gepressten Ferro-Titanit
Nikro 128 (Fe - 13.5% Cr - 9% Co - 4% Ni - 30% TiC)
Werkzeuges;

(a) TiC Atzung mit Murakami bei Raumtemperatur und
(b) elektrolytisch geatzt mit wassriger 1%iger Chromtrioxid-
16sung bei 2/ 30s, um die martensitische Matrix zu entwickeln
(1000x)

/ N

Tipps zurR PRAPARATION VON HARTMETALLEN

Um die Grenzen zwischen den WC-Partikeln
und dem Binder zu sehen, sollte das letzte
Poliertuch gezielt ausgewahlt werden. Wenn
Sie die Eta-Phase oder Graphit sehen wol-
len, sollten Sie ein florfreies Poliertuch wie
VerduTex/TriDent oder TexMet verwenden.
Um die Phasengrenzen zwischen den WC-
Partikeln und dem Kobaltbinder sichtbar zu
machen, sollte ein Poliertuch mit mittlerem
Flor wie MasterTex oder MicroCloth einge-
setzt werden.

N —




KERAMIK

Keramische Materialien sind &uBerst hart und
sprode und koénnen Poren enthalten. Aufgrund
der hohen Harte mussen Keramikwerkstoffe mit
Diamanttrennscheiben getrennt werden. Wenn
die Probe thermisch gedtzt wird, dann sollte ein
Einbettmaterial verwendet werden, welches sich
einfach wieder entfernen lasst. Auch eine Vaku-
uminfiltration mit Epoxidharz sollte dann nicht

durchgefuhrt werden.

Eine Verformung oder

Schmieren findet bei der Praparation nicht statt,
jedoch kénnen Ausbriiche oder Risse auftreten.

Keramik

(Ceramics

Mikrostruktur einer gepressten Siliziumnitrid-Keramik

Ungeétzt (500 x)

Tabelle 35: 4-Stufen-Methode fiir die meisten Keramikarten

Trennen Prazisionstrenner mit 10LC oder 20LC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. VariDur 3000
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GréBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
UltraPrep Metal- 45um Diamant o ;
Bonded Disc Wasser Bl 300 @ bis plan
Apex Hercules H 9um MetaDi Supreme .
Planschleifscheibe Diamantsuspension* 61271 150 >:00
VerduTex 3|Itl'm Mzt Suprerrle 6 [27] 150 5:00
jamantsuspension

VerduTex 1Hm MetaDi Supreme 6127] 150 3:00

Diamantsuspension
. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter *MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.
Imagln.g & Grain Size, Porosity Assessment
Analysis
Harteprufung Vickers

Tabelle 36: 4-Stufen-Methode fiir die meisten Keramikarten

Trennen Prazisionstrenner mit 10LC oder 20LC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. VariDur 3000s
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GréBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
75 pm Diamant .
Apex Color Red Wasser 8 [36] 300 bis plan
TexMet P 15 pm Metabi Supreme 627 150 6:00
Diamantsuspension
VerduTex GDW” Rl STl 6[27] 150 4:00
jamantsuspension
VerduTex 3 m MetaDi Supreme 6[27) 150 4:00

Diamantsuspension*

. = Arbeitsscheibe

@ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.

Imaging & Analysis

Harteprufung

Vickers

Grain Size, Porosity Assessment
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Auftretende Ausbriiche sind bei der Praparation
ein groBeres Problem, da diese als echte Porositat
fehlinterpretiert werden kénnen. Um bei der Pra-
paration und der anschlieBenden Interpretation
Erfolg zu haben, sollten daher formbesténdige
und harte Polierscheiben oder Tlcher eingesetzt
werden. Da SiC-Papier eine ahnliche Harte wie Ke-
ramik besitzt, ist das Schleifen damit unwirksam.
Fast alle Keramikarten kénnen daher problemlos
mit Diamanten bearbeitet werden. Da die Prapa-
rationszeiten und die auftretenden Krafte wah-
rend der Préparation hoch sind, sollte der Prozess
automatisiert werden. Durch die Automatisierung
wird ebenfalls die Reproduzierbarkeit gesteigert. In
den Tabellen 35 und 36 finden Sie zwei geeignete
Préparationsmethoden fur keramische Materialien.

MasterPolish 2 Mischoxidsuspension wurde spezi-
ell far die Praparation von Keramiken entwickelt
und produzieren ein besseres Oberflachenfinish als
eine 1 ym Diamantkdérnung.

Mikrostruktur eines Aluminiumoxids (Matrix), Zirkonoxids
(grau), Siliziumdioxids (weiss) Refraktarmaterials,
Ungeétzt (200x).

S

- LA )
Silizium - SiC Keramik elektrolytisch geatzt mit 10%iger
wassriger Oxalsdure (500x)

60

Tipps zuR KERAMIK-PRAPARATION

oder Rissbildungen entgegenzuwirken.

N\

Bei pordsen Materialien wird das Einbetten
mit einem niedrig-viskosen Einbettmateri-
al (unter Vakuum) empfohlen. Um ein zu
langes oder ein zu aggressives Schleifen zu
vermeiden, sollte der Schnitt mit feinen Dia-
manttrennscheiben so nah wie méglich am
Untersuchungspunkt liegen. Grundsatzlich
sollte die kleinstmaogliche Trenn- und Schleif-
kdrnung eingesetzt werden, um Ausbriichen

N
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MINERALS

Mineralien sind Elemente oder chemische Verbind-
ungen, die im Allgemeinen kristallin und durch ge-
ologische Prozesse entstanden sind. Gestein ist die
komplexe Zusammenballung verschiedener Min-
eralien. Mineralien werden je nach Zusammenset-
zung in verschiedene Gruppen eingeteilt. Die
wichtigsten Gruppen sind in Tabelle 37 aufgefuhrt.

Bei der Praparation geologischer Proben unters-
cheidet man zwischen zwei grundsatzlichen Arten
der Pobenpréaparation: Dunnschliff- und Anschliff-
technik. Dunnschliffe werden normalerweise als
ca. 30 pm dicke Proben fur die Durchlichtmikros-
kopie zur Analyse unter polarisiertem Licht erstellt.
Anschliffe werden im Auflicht betrachtet. Dabei
handelt es sich im Wesentlichen um opake Proben
von Erzen, Kohle oder opaken Mineralien.

Die meisten geologischen Proben k&nnen nach
ihrer Harte und Empfindlichkeit gegentiber Was-
ser gruppiert werden. Die Mohs-Harte ist in
Hartegrade von 1 bis 10 geteilt und stellt die ge-
brauchlichste Methode dar, die Harte von Miner-
alien anzugeben (Tabelle 38). Ihrer Definition nach
sind hartere Materialien in der Lage, alle Stoffe, die
in der Skale niedriger eingeordnet sind, zu ritzen.

Besonders vorsichtig muss bei der Praparation
wasserempfindlicher Materialien  vorgegangen
werden. Diese kdnnen unter anderem erodieren
(Erde), sich aufsaugen (Ton und Lehm), reagieren
(Salze) oder beschleunigt reagieren (Zement).

In Tabelle 39 finden Sie eine allgemeine Methode
fir die meisten wasserunempfindlichen Mineralien
verschiedener Harte. Wasserempfindliche Materi-
elien kénnen ahnlich prapariert weden, allerdings
sollte das Wasser durch AutoMet Lappdl oder Gly-
col bei den Schleifstufen ersetzt werden. Diamant-
paste (mit Lappdl als Lubrikant) oder o6lbasierte
Suspensionen kdénnen im 9 ym und 3 ym Polier-
prozess verwendet werden. Fur die Schlusspolitur
wird MicroCloth und MicroPolish Il 0,05 pym Alu-
miniumodxid Pulver in einer 50 : 50 Mischung aus
Propylenglycol und Alkohol empfohlen.

Tabelle 37: Mineraliengruppen

(Minerals

|

Mineralien

Tabelle 38: Mohs Harteskala

Mohs Harte ~ Mineral Formel

1 Talk Mg.Si,0,,(0OH),
2 Gips CaS0,*2H,0

3 Calcit (Kalkspat) CaCo,

4 Fluorit (Flussspat) CaF,

5 Apatite Cay(PO,);(OH,CL,F)
6 Orthoclas (Feldspat) ~ KAISi,O,

7 Quartz Sio,

8 Topas AlLSiO,(OH,F),
9 Korund AlLO,

10 Diamant C

Weitere Informationen zur Praparation von An-
und Dunnschliffen finden Sie im Internet unter
www.buehler.com: “BUEHLER® Guide to Petrog-
raphy”.

. o B 5 9
Microstructure of a cement clinker (Portland cement used for
construction), showing various phases such as alite and belite.
The specimen has been etched with 2% nital, ~260x. Reflected
light.

Mineralien Gruppe Beispiele

Sulfide Cobaltit, Pyrit, Realgar

Oxide und Hydroxide Microlit, Spinel

Halide Cryolit, Fluorit, Halit, Prosopit

Nitrate, Karbonate, Borate

Magnesit, Malachit, Mother of Pearl, Rhodozit

Sulfate Crocoit, Chromates Gypsum

Phosphate, Arsenate, Vanadate

Lazulit, Purpurite, Pyromorphit, Variscit, Zenotim

Silikate Analcim, Smaragdit, Smoky Quartz Zektzerit, Zircon

Nichtminerale

Amber, Coal, Opal, Pearl, Vulcanit
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Minerals

d

Mineralien

Tabelle 39: 4-Stufen Methode fiir Anschliffe an mineralischen Proben und Gesteinen

Trennen

Einbetten

Oberflache

Apex DGD

TriDent Cloth

TriDent Cloth

TexMet

Prazisionstrenner mit 15LC Diamanttrennscheibe

Kalteinbetten, z.B. EpoThin oder EpoHeat

Druck in N Geschwindigkeit
Abrasiv / GréBe je Probe [U/min]
45 pm Diamant
Wasser 5122] S0
9 Hm MetaDi Supr_eme 3013] 150
Diamantsuspension
3 Hm MetaDi Supreme 3013] 150
Diamantsuspension
0,05 pm MasterPrep 4118] 150

Al,O,-Suspension

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Imaging & Analysis Phase Area Percent

Harteprufung N/A

Relative Rotation

/&
&/ &
&/ &
&/ &

Zeit [min:sek]

3:00

4:00

4:00

2:00



Minerals

Mineralien Vi

GLAS

Glas wird traditionell mit losen SiC-Pulver auf einer
Tragerscheibe geschliffen und anschlieBend mit Ce-
riumoxid poliert. Diese Methode ist weit verbreitet
und kann fir die meisten Glaser verwendet werden,
allerdings besteht durch die losen Abrasivkérner
die Gefahr, dass die Kanten der Glaser beschadigt
werden. Fortschritte bei der Entwicklung von Dia-
mantschleifscheiben mit gebundenem Korn haben
dazu gefihrt, dass diese Scheiben zunehmend in
der Glaspraparation Verwendung finden, zumal fir
bestimmte Untesuchungen (FTIR und Interferrom-
etrie) absolut kratzerfreie und plane Oberflachen s
bendtigt werden.. Quarzrdhre nach 6 pm Politur

Tabelle 40: 5-Stufen Methode fiir Glas

Trennen Prézisionstrenner mit 15LC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

45 pm Diamant oy
Apex DGD Wasser 5[22] 300 @ 5:00
15 ym Diamant 2 .
Apex DGD Wasser 5([22] 300 @ 5:00
3 pm Diamant 7od
Apex DGD Wasser 5[22] 300 @ 5:00
3 um MetaDi Supreme o d .
TexMet C Cloth Diamantsuspension 5[22] 150 @ 4:00
=
MasterTex Cloth MasterPolish 2 5[22] 150 @ 4:00

‘ = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Imaging & Analysis Measurement & Analysis Applications

Harteprufung N/A

Tabelle 41: Traditionelle Methode fiir Glas

Trennen Prazisionstrenner mit 15LC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, typically Epothin or EpoHeat
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GréBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

#320 [P400] SiC

Wasser 5[22] 300 @ bis plan
. #400 [P800] SIC 2 A
CarbiMet 2 Wasser 51[22] 300 @ 1:00
TexMet P Cloth MiroMet (CeO) 1 pm 5[22] 150 @ 5:00
—
MicroCloth MiroMet (CeO) 1 pm 51[22] 150 @ 2:00

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Imaging & Analysis Measurement & Analysis Applications

CarbiMet 2

Harteprufung N/A
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zmposites

M} Verbundwerkstoffe

Verbundwerkstoffe, auch Composite (engl.) ge-
nannt, haben einen breiten Bereich an Zusammen-
setzungen und werden in Untergruppen eingeteilt.
Metallmatrix-Verbund (MMC), Polymermatrix-Ver-
bund (PMC) und Keramikmatrix-Verbund (CMCQ).
Im Allgemeinen ist es schwierig, diese Materialien
zu praparieren, da die Phasen unterschiedliche
Harten und somit unterschiedliche Poliereigen-
schaften besitzen. Die Reliefbildung ist daher ein
allgemeines Problem. Ausbrlche treten besonders
bei PMCs auf. Das Trennen verursacht eine starke
Zerstorung, die durch das Planschleifen entfernt
werden muss.

Die Einbettung sollte mit Epoxidharz unter Vaku-
um erfolgen.

Mikrostruktur eines Metallmatrix-Verbundmaterials,
SiC-Fasern in Titanmatrix (ungeéatzt, Nomarski DIC, 100x)

Mikrostruktur eines Polymermatrix-Verbundes, Graphit
faserverstarktes Polysulfon (ungeétzt, polarisiertes Licht, 100x)

Mikrostruktur von Aluminiumoxid-Fasern in Aluminium-
Lithiummatrix (500x, poliert, Nomarski DIC)

Tabelle 42: 4-Stufen-Methode fiir Metallmatrix-Verbundwerkstoffe

Trennen Precision Saw with 15HC blade recommended for metal matrix composites
Einbetten Kalteinbetten, z.B. Epoxidharze
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GréBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
Apex Color Yellow 35 “Vrcai);iTant 5[22] 300 @ bis plan
9 pm MetaDi Supreme oos .

UltraPad Diamantsuspension* 5([22] 150 @ 4:00

) =
VerduTex 35:;;’;":;12;}32?? 6127] 150 @ 3:00

_—

chomowet - QSELOBTNEEME o && =
. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter *MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.
mz:\?)i/gig & Fiber density, Phase Area Percent, OmniMet Object Measurements
Harteprtfung N/A
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Polymermatrix Composites
Polymerverbundwerkstoffe werden normalerweise
auf Poren und Lunker untersucht, daneben sind
Aussagen Uber die Fasercharakteristisk sowie den
Faseranteil und deren Verteilung zu treffen. Aus-
sagefahige Proben missen daher moglichst relief-
frei sein. Daneben werden Schadensmechanismen
untersucht oder mikrostrukturelle Untersuchungen
der Matrix durchgefihrt.

Eine Vielzahl unterschiedlichster Kunststoffe (Ther-
mo- und Duroplaste) finden als Matrixmaterial fur
faserverstarkte Verbundwerksoffe Verwendung.
Darlber hinaus kénnen Modifikatoren als disper-
gierte Phasen von wenigen Nanometern bis Mik-
rometergroBe in die Matrix eingebracht sein. Die
Fasern zur Verstarkung sind in der Regel aus Kohle,
Glas, Bor oder naturlichen Materialien.

Die Charakteristik der Grenzflachen spielt bei den
Materialeingenschaften eine wichtige Rolle. Bei
der Untersuchung von Schadensursachen wird
besonders auf Erscheinungen wie Delamination
geachtet.

Um Gewicht zu sparen werden vor allem in der
Luft- und Raumfahrtindustrie Bauteile aus Ver-
bundwerkstoffen mit Wabenstruktur oder ge-
schaumte Materialien eingesetzt.

Tabelle 43 zeigt ein allgemeine Praparations-
methode fir die Praparation von vielen Polymer-
matrixverbundwerkstoffen. Einige Faserverstarkun-
smaterialien, speziell wenn sie kleiner als 10 pm

Kohlefaserverstarkter Kunststoff (CFK), (Nomarski DIC, 100x)

Tabelle 43: 4-Stufen-Methode fiir Polymermatrix-Verbundwerkstoffe

Trennen Precision Saw with 15HC blade recommended for metal matrix composites
Einbetten Kalteinbetten, z.B. Epoxidharze
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GréBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

: #320 [P400] SiC od ,

CarbiMet 2 Wasser 6 [27] 300 @ bis plan
9 um MetaDi Supreme o .

Diamantsuspension* 6[27] 120 @ >:00
3 um MetaDi Supreme o

VerduTex Diamantsuspension® 6 [27] 150 @ 5:00

) 0,05 pm MasterPrep o )
MicroCloth ALO,-Suspension 6 [27] 150 @ 1:30

TexMet P

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter *MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.
m:‘?;:ig & Phase Area Percent, Porosity Assessment, OmniMet Object Measurements
Harteprufung N/A

65



Composites
‘/“ \ A
IV

~

sind, kdnnen bei der Diamantpolitur anfallig fur
sprode Ausbriche sein. Hier kann es sinnvoll sein,
die 3 um Stufe durch eine Politur mit 0,3 pm Alu-
miniumoxid auf einem TexMet C Tuch zu ersetzen.
FUr die meisten Untersuchungen (Bestimmung
der Porositat, Faserverteilung und Untersuchung
auf Delamination) ergibt dies eine aussagefahige
Probe bei geringem bis akzeptablem Relief.

Verbundwerkstoffe

N

Tipps ZUR PRAPARATION VON VERBUNDWERK-
STOFFEN

Trennschaden treten vorwiegend an den
Fasern auf und sind schwer wieder zu besei-
tigen. Verwenden Sie Prazisionstrenner mit
feinen Diamanttrennscheiben wie Scheiben
der Serie 5 LC oder 10 LC. DUnnere Schei-
ben verursachen grundsatzlich geringere
Schaden. Verbundwerkstoffe kénnen durch
Warmeinbetten zerstért werden. Epoxidharze
mit niedrigen Aushartetemperaturen sind
daher zu bevorzugen. Grobe Schleifstufen
sollten durch feinere Kérnungen ersetzt
werden.

N\ y

Tabelle 44: 4-Stufen-Methode fiir Keramikmatrix-Verbundwerkstoffe

Trennen Prazisionstrenner mit 15HC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, typically epoxy
Druck in N
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe
UltraPrep 45 ym Diamant 6 [27]
Metal-Bonded Disc Wasser
UltraPad 15 um MetaDi Suprer*ne 6127]
Diamantsuspension
VerduTex 6 Hm MetaDi Sup_rerrle 6[27]
Diamantsuspension
VerduTex 1 ym MetaDi Supreme 6[27]

Diamantsuspension*

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

Geschwindigkeit

[U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]

=
300 @ bis plan
150 @ 4:00
150 @ 3:00
150 @ 2:00

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufiigen.

Imaging & Analysis  Phase Area Percent, Pororsity Assesment, OmniMet Object Measurements

Harteprufung N/A
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LEITERPLATTEN(PCB)

Die Mehrzahl der Leiterplatten sind starr und be-
stehen in der Regel aus gewobenen Glasfasern in
einer polymeren Grundmasse. Die flexiblen PCBs
nehmen immer mehr an Bedeutung zu und be-
stehen Ublicherweise aus geklebten Schichten des
Polyamids. Die Leiterbahnen kdénnen entweder
plattiert sein oder aus Folien bestehen. Die Plattie-
rungen oder Folien bestehen aufgrund der guten
Leiteigenschaften aus Kupfer, Gold und manchmal
auch aus Nickel. Je nach Einsatzgebiet der PCBs,
sind verschiedene Lotmaterialien vorhanden.

Im ersten Moment wiirde man denken, dass die
Praparation aufgrund der reichhaltigen Werkstoff-
kompositionen kompliziert ist, aber dem ist nicht
so. Da diese Materialien nicht hart und sprode,
sondern weich sind, ist die Erzielung eines Schlif-
fes recht einfach. Dieses andert sich jedoch, wenn
bereits gepackte Leiterplatten mit Keramik oder
Kondensatoren bearbeitet werden sollen. Hinwei-
se hierzu finden Sie auf den nachsten Seiten. Eine
allgemeine Praparationsmethode fur Leiterplatten
finden Sie in Tabelle 45.

Printed

Circuit
BoardQ

Leiterplatten

Nickelschicht auf der Durchkontaktierung (Kupfer) einer
Leiterplatte, 500x

Tabelle 45: 6-Stufen Methode fiir Leiterplatten (Zielpraparation)

Trennen Prézisionstrenner mit 15HC Diamanttrennscheibe
Einbetten Kalteinbetten, z.B. SamplKwick oder VariKleer
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min]
CarbiMet 2 BT 313] 150
Wasser
CarbiMet 2 #600 [P1200] SiC 3013] 150
Wasser
TriDent 2 ISR S s 5 22] 150
Diamantsuspension
TriDent 3 um MetaDi Supreme 522] 150
Diamantsuspension
TriDent OO R ST 5 [22] 150
Diamantsuspension
0,05pum MasterPrep
Al,O,-Suspension +
ChemoMet 0,06pm MasterMet 41[18] 150

‘ = Arbeitsscheibe

Imaging & Analysis

Harteprufung

Kolloidales Siliziumdioxid
(50:50)

@ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.

Manual Interactive Thickness, Porosity Assessment

Knoop

Zeit [min:sek]

Relative Rotation

&/ &

Hit edge of the
target

Hit the level of
interest
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Leiterplatten

Die Qualitatssicherung beruht auf statistischen
Auswertungen, basierend auf Schichtdicken oder
Lochdurchmessern der Leiterplatten. Um genug
Daten fur die Qualitatsstatistik zu erhalten, sind
viele Proben notwendig, da es schwierig ist, die
Kontaktierungen oder Lochmitte zu treffen. Am
leichtesten ist es, die Proben in Coupons zu teilen
und mit dem Nelson Zimmersystem von Buehler
zU bearbeiten. Das System beinhaltet die Coupo-
nerstellung, Ausrichtung der Kontaktierungen und
Zielschleifen der PCBs.

68
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TipPs zUR PRAPARATION VON LEITERPLATTEN

Um die Durchkontaktierungen bei der Ein-
bettung fullen zu kénnen, ist es hilfreich, den
Coupon zuvor in die HarterflUssigkeit zu ge-
ben und anschlieBend schnell mit Methacrylat
einzubetten. Durch das Tranken der Leiterplat-
te konnen Luftblasen weitgehend vermieden
werden. Als Einbettmaterial wird VariKleer
unter Aushartung im Drucktopf empfohlen.

AN £




Materialien der Elektronik EM

MATERIALIEN DER ELEKTRONIK

Unter dem Begriff der elektronische Materialien
wird ein breites Spektrum an Materialien zusam-
mengefasst. Das kommt daher, weil die meisten
mikroelektronischen Bauteile aus unzdhligen
Einzelkomponenten zusammengesetzt sind. Bei-
spielsweise konnte eine Mikroprozessoranalyse
von einem Metallographen einen prazisen Schnitt
durch eine belegte Siliziumscheibe erfordern. Die
Beldage kénnen aus mehrfachen Dunnfilmschich-
ten von Oxiden, Polymeren und anderen dehn-
baren Metallen wie Kupfer, Aluminium und hit-
zebestandigen Metallen wie Wolfram und/oder
Titan-Wolfram bestehen. Die Verpackung solcher
Bauteile kdnnte zudem Materialien mit so unter-
schiedlichen mechanischen Eigenschaften wie har-
tes Aluminiumoxid und weiches Lotmaterial ent-
halten. Die Lotmaterialien kénnen bis zu 97% Blei

Aluminum circuitry on silicon substrate Heatsink Small Outline
Package (HSOP), 500x

(Electronic

Materials

enthalten. Bei solch einer Vielzahl von Materialien
in einem einzigen Bauteil, wobei diese Materiali-
en auch noch sehr unterschiedliche Eigenschaften
aufweisen, ist es praktisch unmaoglich, eine allge-
mein glltige Praparationsmethode zu entwickeln,
um perfekte metallographische Ergebnisse zu er-
zielen. Stattdessen mussen wir uns bei der Prapa-
ration auf einige wenige Materialien konzentrie-
ren, die flr uns von besonderem Interesse sind.

Das wichtigste Material bei elektronischen Bautei-
len ist Silizium. Silizium ist ein relativ hartes und
sprodes Material, welches nicht gut mit SiC-Papier
geschliffen werden kann. Da die SiC-Partikel im
Schleifpapier sehr scharf sind, produzieren sie star-
ke Beschadigungen an den SiC-Schichten und dem
Lotmaterial. Dies hat zur Folge, dass die Schichten
teilweise oder gar komplett bis tief ins Materialin-
nere zerstdrt werden kénnen. Ein prazises Tren-
nen zum Zielpunkt ist besser als ein zu grobes
Herunterschleifen. Dies ist der Punkt, an dem sich
die Praparation in zwei Kategorien unterteilt. Die
erste ist die Vorbereitung mittels der traditionellen
Techniken. Die zweite ist die Praparation von ge-
kapselten Siliziumchips (oder Dies), welche die Ver-
wendung von speziellen Haltevorrichtungen und
Schleifmittel erfordern. Diese zweite Kategorie
ist ein Spezialgebiet der Metallographie und wur-
de in einem anderen Buch bereits vertffentlicht
[8, S.113].

Tabelle 46 zeigt eine Standardpréparation fur Silizi-
um in elektronischen Bauteilen.

Tabelle 46: 5-Stufen-Methode fiir Silizium in elektronischen Bauteilen

Trennen Prazisionstrenner mit Diamanttrennscheibe, die fir Mikroelektronische Bauteile empfohlen is
Einbetten Kalteinbetten, z.B. EpoThin
Druck in N Geschwindigkeit
Oberflache Abrasiv / GroBe je Probe [U/min] Relative Rotation Zeit [min:sek]
CarbiMet 2 #600 [P1200] SiC 3[13] 100 @ bis plan
Wasser A\

. =
VerduTex GDL;;”m';"netiZ'pZ‘;gfr:ﬂe 5122 100 @ 3:00

: =
VerduTex BD‘i‘;“m';":tt;z'pgﬁgf:le 5122 100 @ 3:00

) =
VerduTex 1D*f§”m';/'niiz'pzf§f$e 5122 100 @ 3:00
ChemoMet 0,06 um MasterMet 21[9] 100 @ 2:00

Kolloidales Siliziumdioxid

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zuftigen.

Imaging & Analysis Measurement & Analysis Applications, Manual Interactive Thickness

Harteprufung N/A
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Die Verwendung von groben SiC-Papieren kann
den Siliziumaufbau ernsthaft beschadigen. Daher
muss zur Anwendung der Methode vorsichtig an
die Zielstelle herangearbeitet oder besser ein prazi-
sen Schnitt dicht an der zu untersuchenden Stelle
gelegt werden. Dabei sollte genau darauf geachtet
werden, dass ausschlieBlich speziell entwickelte
Diamanttrennscheiben fir das Trennen von Elek-
tronikmaterialien Anwendung finden.

Silizium l&sst sich sehr gut chemisch-mechanisch
mit Hilfe von kolloidalem Siliziumdioxid endpolie-
ren. Die Verwendung von Aluminiumoxid bringt in
der Regel ein schlechteres Ergebnis, jedoch gibt es
Falle, bei denen ein Aluminiumoxidprodukt wie die
MasterPrep fur das Endpolieren verwendet werden
sollte. Wie zuvor erwahnt, bezieht sich das auf die
Betrachtungsweise bzw. auf den Betrachtungs-
schwerpunkt. Ein Beispiel fur die entsprechende

Tabelle 47: 5-Stufen Methode fiir elektronische Komponenten

Materialien der Elektronik

Verwendung der MasterPrep Tonerde ware, wenn
ein Siliziumplattchen mit Leiterbahnen aus verni-
ckeltem Kupfer plattiert ist und ein Zinnlot von
Interesse ist. Welches Material ist wichtig und
welches kann vernachldssigt werden? In diesem
Fall wird normalerweise nicht das Silizium, son-
dern eher die Plattierung und die Kontaktierung
untersucht. Ein Problem ware das Zuschmieren
der Schichten, welches zur Folge hatte, dass diese
nicht klar voneinander unterschieden und vermes-
sen werden konnten (siehe Methode fur Cu und
Ni).

Fur den Fall, dass Silizium mit metallischen Schich-
ten untersucht werden soll, kann die Methode in
Tabelle 34 angewandt werden. Es sollte also ganz
genau darauf geachtet werden, welches Endpo-
liermedium verwendet wird. Wie wir nun wissen,
lasst sich Aluminium sehr gut chemisch-mecha-
nisch polieren, aber bei Vorhandensein von Titan
oder Titan-Wolfram werden sehr schnell unter-
schiedliche Abtragsraten der Metalle bemerkbar.
Durch den Einsatz von kolloidalem Siliziumdioxid
bei hitzebestandigen Metallen und dem Alumini-
um haben Sie sehr schnell eine Reliefbildung und
konnen die Aluminiumbahnen aufgrund der ho-
hen Abtragsgeschwindigkeit nur noch leicht im
Hintergrund wahrnehmen, wahrend das Titan im
Vordergrund steht. Um dem entgegenzuwirken,
kann eine 1 um Diamantpolierstufe als Endpolier-
stufe eingesetzt werden.

Prazisionstrenner mit Diamanttrennscheibe, die fr Mikroelektronische Bauteile empfohlen ist

Trennen

Einbetten Kalteinbetten, z.B. EpoThin

Oberflache Abrasiv / GroBe Druck in N

je Probe
CarbiMet 2 #320 [P400] SiC e
Wasser
TexMet P 9 Hm MetaDi Sup_rerrle 5 22]
Diamantsuspension

VerduTex 3ng MetaDi Suprenle 5 2]
iamantsuspension

VerduTex 1ng MetaDi Suprerrle 522]
iamantsuspension

ChemoMet 0,05 pm MasterPrep 5 [13]

. = Arbeitsscheibe

Imaging & Analysis

Harteprufung
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AlLO,-Suspension

@ = Probenhalter

Geschwindigkeit

Relative Rotation

Zeit [min:sek]

[U/min]
o Hit the edge of
150 @ the target
150 @ 5:00
150 @ 3:00
150 @ 3:00
150 @ 1:30

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufigen.

Measurement & Analysis Applications, Coating Layer Thickness

N/A
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Bei der Untersuchung eines Bleilotes in elektro-
nischen Bauteilen kann eine Unterteilung in zwei
Gruppen vollzogen werden. Die erste Gruppe sind
eutektische oder eutektischnahe Bleilote, welche
dazu tendieren duktil zu sein, so dass sie sehr gut
mit der Methode in Tabelle 35 prapariert werden
kénnen. Pasten enthalten eine Wachsbasis, wel-
che das Eindricken von Diamanten bei duktilen
Materialien reduziert. Dabei sollte darauf geachtet
werden, dass nicht zuviel Schmiermittel verwen-
det wird. In den meisten Fallen sind einige Tropfen
Metadi Fluid ausreichend und beeintrachtigen das
Endergebnis nicht.

]

Pb-Free Solder in Plated Through Hole, 200x.

Die zweite Gruppe betrifft Bleilote im Hochtem-
peraturbereich (90% bis 97% Blei). Diese sind
schwierig zu préaparieren und erfordern ein genau-
es Arbeiten. Dies ist besonders dann der Fall, wenn
noch andere Materialkomponeten vorhanden
sind. Die mechanischen Eigenschaften der harten
Keramik erfordern eine aggressive Schleif- und Po-
liertechnik, welche Schleifpartikel in das Lotmate-
rial eindriickt. Siliziumkarbidschleifmittel sind eine
schlechte Wahl zum Schleifen dieser Materialien.
Beim Schleifen des harten Bauteils brechen die
scharfen SiC-Partikel des Schleifpapiers und hinter-
lassen langliche, tiefe Risse im SiC-Grundmaterial.
Ebenfalls konnen sich geldste SiC-Korner in das
Lotmaterial eindriicken. Zudem wird das kerami-
sche Paket nicht wirksam abgetragen und produ-
ziert deshalb sehr hohe Kantenabrundungen am
Ubergangsbereich zum Lotmaterial. Das Arbeiten
mit Diamantkérnung ist hierbei unerldsslich, da
die eingedriickten Diamanten aufgrund ihrer Form
wieder leichter zu entfernen sind und zusatzlich
einen planen Schliff erzeugen.

Durch den Einsatz der ApexHercules S und der Di-
amantpaste kénnen ausgezeichnete Oberflachen
bei hohen Abtragsraten erzielt werden.

Beim Polieren von Hochtemperaturloten (mit Ke-
ramik) werden oft unerwlnschte abgerundete
Kanten produziert. Dieses Problem kann nicht voll-
kommen eliminiert werden. Das Prinzip des Ma-
terialabtrages kann dabei nur gering beeinflusst

Electronic

werden, da es normal ist, dass weichere Materiali-
en schneller abgetragen werden als harte, sprode
Materialien. Durch Verwendung von harten Polier-
tichern kann dem entgegengewirkt werden, je-
doch besteht dann das Problem, dass sich weitaus
mehr Diamantpartikel in das Lotmaterial eindri-
cken. Eine wirkungsvolle Praparationstechnik ist
ein  Wechselschleifen (Schleifen-Polieren-Schlei-
fen-Polieren). Bei dieser Technik folgt nach dem
Schleifen die gewohnte Polierstufe auf mittelflo-
rigen Poliertiichern und anschlieBend wieder eine
Schleifstufe mit etwas feineren Schleifkérnern.
Dieser Prozess wird angewandt, um die Kanten zu
bewahren und eingedrickte Schleifpartikel wieder
zu entfernen (durch Polieren). Erst durch den Ein-
satz der Endpolitur kann ein gutes Ergebnis erzielt
werden. Die Methode in Tabelle 47 zeigt den Ein-
satz einer solchen Praparationstechnik.

N

Tipps ZUR PRAPARATION VON
MATERIALIEN DER ELEKTRONIK

Zu Beginn sollte Uberlegt werden, wel-
cher Bereich von Interesse ist. Erst dann
kann auch das daflur geeignete Endpo-
liermittel gezielt ausgewahlt werden.
Beispielsweise die chemisch-mechanische
Politur mit kolloidalem Siliziumdioxid wie
MasterMet und MasterMet 2 produzieren
ideale Ergebnisse bei Silizium, Glas, Oxiden,
Aluminium und Kupfer. Dies funktioniert
jedoch nicht bei Nickel und Gold, sondern
verschmiert nur die Oberflache. Bei den
chemisch bestéandigen Materialien sollte Mas-
terPrep verwendet werden, um eine plane,
kratzerfreie Oberflache erzeugen zu kénnen.

\ £
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P | Polymere

Plastik und Polymere sind normalerweise ziemlich
weich. Viele verschiedene Trennverfahren kénnen
dabei verwendet werden. Eine scharfe Rasierklin-
ge, ein scharfes Skalpell oder sogar eine Schere
kann verwendet werden. Mikrotomschnitte finden
ebenfalls Anwendung beim Trennen dieser Mate-
rialien. Da es sich beim Mikrotomschnitt um einen
DUnnschnitt handelt, werden die Proben zuvor
mittels flissigem Stickstoff vereist. Es konnte Sa-
gen benutzt werden. Auch imn Kunststoff konnen
durch das Trennen Schaden im Material hervor-
gerufen werden. Das beste Oberflachenglte wird
mittels Prazisionstrennmaschinen erzielt. Buehler

Aufnahme einer Multilayerbeschichtung, eingebettet in
Epoxidharz (Dunkelfeld, 100x)

Tabelle 48: 6-Stufen Methode fiir Polymere

bietet Ihnen zudem eine speziell fur das Trennen
von Polymerwerkstoffen entwickelte Diamant-
trennscheibe (30HC).

Die Oberflachenqualitdt kann vom Schleifen und
Polieren beeintrachtigt werden. Deshalb sollten
die Proben zu Beginn kalt eingebettet werden, da
das Warmeinbettverfahren die Probeneigenschaf-
ten andern oder zerstéren kann. Um einen guten
Kontrast zwischen den Proben und dem Einbett-
material zu erhalten, sollten keine transparenten
Einbettmaterialien verwendet werden. Durch den
Einsatz von EpoColor (oder Buehler Farbpigment)
mit seiner tief roten Farbe kann ein ausgezeich-
neter Farbkontrast zwischen der Probe und dem

Aufnahme einer hochdichten Polyethylenprobe mit
Fullmaterial (weisse Partikel) (ungeatzt, Nomarski DIC, 100x)

Trennen Prazisionstrenner mit Diamanttrennscheibe 30HC, empfohlen fur Kunststoffe

Einbetten Kalteinbetten, z.B. EpoThin

Oberflache Abrasiv / GroBe Dj"eu;l:oiEeN GescFL\J/\//::idr:]gkeit Relative Rotation Zeit [min:sek]
CarbiMet 2 #32(:/\[;?509?] SiC 4[18] 300 @ bis plan
CarbiMet 2 #403/\[12(555031 SIc 4118] 300 @ 1:00
CarbiMet 2 #600\}5;5252?] I 4118] 300 @ 1:00
CarbiMet 2 # 20(:/\[/25530] Sic 4118] 300 @ 1:00
TexMet C gi;‘ma'::'f;:gieﬂ 5 [22] 150 @ 4:00
MasterTex 0.05 um MasterPrep 3013] 150 @ 3:00

AlLO,-Suspension

. = Arbeitsscheibe @ = Probenhalter

*MetaDi Fluid Lubrikant nach Bedarf zufigen.

Imaging & Analysis Manual Interactive Thickness

Harteprufung N/A
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Einbettmaterial im Dunkelfeld oder polarisierten
Licht erzeugt werden. Da Polymere sehr leicht sind
und eine geringe Dichte besitzen, kénnen sie wah-
rend der Einbettung aufschwimmen. Um dies zu
verhindern, kdnnen Fotoecken oder doppelseitiges
Klebeband am Boden der Einbettform aufgeklebt
und die Probe darauf mittels leichtem Druck fixiert
werden.

Die Praparation von Plastik und Polymeren fir eine
Qualitatskontrolle folgt denselben Grundprinzipi-
en der Probenvorbereitung. In den meisten Fallen
ist ein Schleifen mit feinen SiC-K&rnungen ausrei-
chend. Ist jedoch die Planheit von grof3er Bedeu-
tung, so kann nach der ersten Schleifstufe auf ein
hartes Poliertuch gewechselt werden. Als Polier-
kérnung sollte dann eine 9 um Diamantpaste ver-
wendet werden. AnschlieBend kann man nach der
Methode in Tabelle 48 mit 3 pm weitermachen.

Als Schmiermittel kann Wasser verwendet wer-
den. Nur wenige Polymerwerkstoffe reagieren da-
rauf empfindlich. In einem solchen Fall kann dann
MetadiFluid eingesetzt werden. Das Eindriicken
von Schleifpartikeln bei sehr weichen Materialien
kann ebenfalls ein Problem sein (zu beheben mit
Diamantpaste). ASTM E 2015 (Standard Guide for
Preparation of Plastics and Polymeric Specimens
for Microstructural Examination) beschreibt einige
Praparationsmethoden flr unterschiedliche Poly-
merwerkstoffe. Tabelle 48 zeigt eine Methode fur
die Vorbereitung der meisten Kunstoffe und Poly-
merwerkstoffe auf. Je nach der Schnittqualitat des
Materials und der Rauheit der Oberflache, kann
mit einem P600 oder mit einem P1200 SiC-Schleif-
papier begonnen werden.

Wenn die Planheit entscheidend ist, kann alterna-
tiv ein TexMet Tuch mit MasterPrep in der Endstufe
Anwendung finden (40 N Druck je Probe, 120-150
U/min, Gegenlauf fur 3 Minuten).

Polymers

P
Polymere 'F

Tipps ZUR PRAPARATION VON POLYMEREN

Polymere verfligen oftmals tber die gleiche
Farbe wie das Einbettmaterial (mikroskopisch).
Das macht eine Unterscheidung schwierig.
Der Einsatz von Farbpigmenten kann helfen,
das Problem zu l6sen.

Polymere und Kunstoffe kénnen evtl. mit
Wasser reagieren. In diesem Fall sollte zu Sus-
pensionen auf Olbasis gewechselt werden.

N\ £
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Atzen

ATZEN

Das metallographische Atzen umfasst alle Prozes-
se, um besondere strukturelle Merkmale eines Ma-
terials zum Vorschein zu bringen, die im polierten
Zustand nicht erkennbar sind. Die Uberprifung
nicht geatzter Proben kann strukturelle Merkmale
wie Porositat, Risse und EinschlUsse hervorbringen.
Viele dieser Merkmale werden mittels Bildanalyse
im ungeatzten Zustand erfasst und ausgewertet.
Eine Atzung kann unerwiinschte Nebenerschei-
nungen hervorrufen und eine Bildanalyse erschwe-
ren oder unmdglich machen. Ein klassisches Bei-
spiel ist die Reinheitsgraduntersuchung in Stahl
oder die Graphituntersuchung. Nichtmetallische
Einschlisse sind in allen Metallen vorhanden, nicht
nur in Stahlen. Viele intermetallische Phasen und
Nitride konnen im polierten Zustand erfolgreich
untersucht werden.

Bei Nichteisenlegierungen, die ein Hexagona-
les Raumgitter aufweisen (Beryllium, Hafnium,
Magnesium, Titan, Uran und Zirkon), kann die
KorngroBe im polierten Zustand mit Hilfe eines
optischen Kontrastverfahrens (polarisiertes Licht)
sichtbar gemacht werden.

Die Abbildung unten zeigt die Mikrostruktur einer
kaltgezogenen Zirkonium Probe in polarisiertem
Licht. Dieses Verfahren produziert eine Kornfarbat-
zung anstatt einer kategorisch geatzten Probe, wo
nur die Korngrenzen dunkel sind.

Atzverfahren

Die mikroskopische Untersuchung wird normaler-
weise auf eine MaximalvergroBerung von 1000x
beschrankt, bei der die Grenzen der Auflésung
erreicht werden, es sei denn, Olimmersionsobjek-
tive finden Anwendung. Durch die Verwendung
von Bildanalysesystemen kann die Optik verbes-
sert werden, obwohl die Auflésung immer noch
bei max. 0,2 - 0,3 ym liegt. Eine mikroskopische
Untersuchung einer richtig praparierten Probe
offenbart eindeutig strukturelle Merkmale wie
KorngroBe, Ausscheidungen sowie die Form und
GroBe von Phasen und Einschllssen. Durch die
Untersuchung der Mikrostruktur kann festgestellt
werden, welche mechanische oder thermische Be-
handlung das Metall durchlaufen hat. Viele dieser
Untersuchungen sind genormt (ASTM und andere
Standards) und in vielen Bildanalysesystemen zur
Auswertung integriert.

Das Atzen wird durch Eintauchen, Wischen oder
elektrolytisch mit einer geeigneten chemischen
Losung durchgefuhrt, die im Grunde genommen
selektive Korrosion produziert. Wischatzen wird
bevorzugt fur jene Metalle und Legierungen ver-
wendet, die eine Oxidschicht auf der Oberflache
aufbauen und ein Atzen schwieriger machen. Dar-
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unter fallen Werkstoffe wie rostfreier Stahl, Alumi-
nium, Nickel, Niob, Titan und deren Legierungen.
Um ein Zerkratzen der Probe zu vermeiden, sollte
kosmetische Watte benutzt werden. Die Atzzei-
ten variieren je nach verwendetem Atzmittel und
der Korrosionsbestandigkeit der Werkstoffe. Im
Allgemeinen sollte die Atzstarke bei Mikrounter-
suchungen schwacher sein, wahrend fur Makroun-
tersuchungen eine stérkere Atzung benétigt wird.
Einige Atzmittel kénnen selektiv &tzen und nur
einzelne Phasen darstellen. Die verwendeten Atz-
mittel stammen aus den Blchern, die im Literatur-
nachweis 1-3, 9, und ASTM E 407 zu finden sind.

Atzmittel, welche die Korngrenzen sichtbar ma-
chen, sind fir eine erfolgreiche Bestimmung der
KorngroBe sehr wichtig. Korngrenzenatzmittel
sind in den Blchern [1-3, 9] zu finden. Problem-
|6sungen bei der Entwicklung von Korngrenzen,
insbesondere bei der Atzung auf priméren Aus-
tenitkorngrenzen, sind in den Buchern [2, 10 und
11] zu finden.

Mechanische Zwillinge in einer reinen kaltgezogenen
Zikonoium Probe, betrachtet mit polarisiertem Licht (200x)



Selektives Atzen

Die Geflgedeutung wird erleichtert, wenn das
Atzmittel einen guten Kontrast der Phasen schafft.
Tausende von Atzmitteln wurden in den letzten
Jahren entwickelt, jedoch gibt es nur wenige,
die in der Praxis Anwendung finden. Obwohl die
Auswahl des Atzmittels und seine richtige Anwen-
dung ein wichtiger Punkte ist, gibt es nur wenige
Veroffentlichungen, in denen dieses Problem be-
handelt wird [12-14]. Selektives Atzen bedeutet
das Anéatzen oder Farben einer bestimmten Phase
und ist in den Blichern [1-3, 9, 13 und 14] auf-
geflihrt. Stansbury [15] hat das potentiostatische
Atzen beschrieben und listet eine Vielzahl von un-
terschiedlichen selektiven Atzmethoden in seinem
Buch auf. Durch die Potentialeinstellung ist eine
definierte Atzung einzelner Phasen méglich. Vie-
le Farbatzmittel kénnen aufgrund der anodischen
oder kathodischen Wirkungsweise im Geflge ein
selektives Atzen bewirken. Farbatzmittel sind in
vielen Verdffentlichungen [1-3, 16-21] aufgelistet
und naher erlautert.

Abbildung 31. Gefligeaufnahme eines niedrig legierten
Kohlenstoffstahls, gedtzt mit (a, oben) 2% Nital, (b, Mitte) 4%
Pikral und (c, unten) Beraha Farbatzung (100 ml Wasser, 10 g
Na,S,0; und 3 g K,S,0:) (100x)

Atzen

Ein klassisches Beispiel fur das unterschiedliche
Wirken von Atzmitteln wird in der folgenden Bild-
serie gezeigt, bei der ein niedrig legierter Kohlen-
stoffstahl mit Nital, Pikral und einer Farb&tzung
angeatzt wird. Bei einer 2%-igen Nitalsaure zeigen
sich die Ferritkorngrenzen und der Zementit . Ei-
nige Korngrenzen fehlen oder sind nur schwach
ausgebildet. Durch die Verwendung von 4%-iger
Pikralsdure wird der Zementit gut ausgepragt,
wobei die Ferritkorngrenzen nicht geatzt werden.
Je nach Applikation, kann so ein selektives Atzen
durchgefuhrt werden. Durch die Verwendung ei-
ner Farbatzung nach Beraha (oder Klemm 1) wird
der komplette Schliff gleichmaBig und farbig an-
geatzt und kann so recht einfach zur KorngroBen-
bestimmung verwendet werden.

2 B e TNt (10
R Ty ik ~

N st

- S

=

=

S AR

-2,

Tenar eutektische Mikrostruktur (o-Fe,C-Fe;P) in Graugu3

(a), geatzt mit Pikral und Nital zur Darstellung der Phasen.
Proben zum Sichtbarmachen des Zementit, mit kochendem
Natriumpikrat geatzt (b).

Probe geatzt mit kochender Murakami Lésung (c) zum Férben
der Phosphide (200x)
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Atzen

Die Abbildungen auf der Seite links zeigen ein
komplexeres Beispiel fir das selektive Atzen. Die
Aufnahme zeigt einen Grauguss mit Ferrit, Zemen-
tit und tendren Phosphiteutektikum. Durch Atzen
mit Nital und Pikral wird das Eutektikum, welches
von Perlit umgeben ist, entwickelt (Abbildung a).
Abbildung b zeigt das Atzverhalten mit kochender
Natriumpikratlésung. Dadurch werden der vor-
handene Zementit und der Perlit gefarbt. Durch
Verwendung der Atzlésung nach Murakami (Ab-
bildung ¢), wird das Eisenphosphit dunkel und der
Zementit hell angeatzt. Der Ferrit kann durch Ver-
wendung von Klemm | farbig dargestellt werden.

Selektives Atzen wird auch bei der Identifizierung
von Ferrit, Delta-Ferrit und der Sigma-Phase in Du-
alphasenstahl eingesetzt. Die Abbildungen dieser
Seite zeigen Atzbeispiele bei warmgewalztem und
anschlieBend geglihten Dualphasenstahl. Ab-
bildung (a) zeigt einen gedtzen Dualphasenstahl
nach der Verwendung von 15% HCI (30 min).
Alle Phasenbegrenzungen werden dabei klar dar-
gestellt, aber es gibt keinen Unterschied zwischen
Ferrit und Austenit. Eine Zwillingsbildung ist eben-
falls nicht vorhanden.

Glyceregia, ein beliebtes Atzmittel fir rostfreie
Stahle, war fur dieses Beispiel nicht geeignet, da
es die Proben nur sehr leicht anatzt (Abbildung b).
Viele elektrolytische Atzmittel sind fur rostfreie
Edelstdhle verwendet worden, aber nur einige
haben selektive Atzmerkmale. Von den in den

Mikrostruktur eines Duplexstahls, entwickelt mit (a, oben)
alkoholischer 15% HCl, tauchgeatzt (30 min) und (b, unten)
wischgeétzt mit Glyceregia Atzmittel (2 min) (200x)
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Abbildungen (c) bis (f) gezeigten Atzversuchen
bildet nur die 60% wassrige Salpetersaure einen
Kontrast zwischen den Phasen und selbst das nur
schwach. Alle Losungen sind jedoch in der Lage,
die Phasengrenzen deutlich zu machen.

= J m&
AN 3&%"\!%&3 <&§ ﬁ“

Elektrolytisch geatze Mikrostruktur in Duplexstahl mit
(c) wassriger 60% HNO, (1V, 20's),

(d) wassriger 10% Oxalsaure (6 V, 75s),

(e) wassriger 10% CrO, (6 V, 30 s)

und (f) mit wassriger 2% H,SO, (5 V, 30 s) (200x)



Die fur Abbildung g und h verwendeten Atzmit-
tel werden oftmals fur die Phasenidentifikation
in Duplexstahlen verwendet, da diese die Phasen
farblich anatzen. Eine 20% wassrige Natriumhy-
droxidlésung (Abbildung g) reicht normalerweise
zum Atzen aus. Durch die Verwendung kann der
Ferrit einfach identifiziert werden (angefarbt). Die
Atzmittel nach Groesbeck und Murakami wurden
ebenfalls verwendet. Abbildung (i) zeigt das Atzer-
gebnis nach Verwendung des Beraha Atzmittels,
bei dem der Ferrit schon farblich rot eingefarbt
wird.

Selektives Anatzen in Duplexstahl mit

(g) wassrige 20% NaOH (4 V, 10 s)

(h) wassriger 10% KOH, (3 V, 4s)

(i) Tauchatzen nach Beraha (100 ml Wasser, 10 ml HClund 1 g
K.S,05)

200x

Atzen

Selektive Atztechniken sind nicht nur auf eisenba-
sierte Legierungen beschrankt, obwohl diese sich
grindlicher entwickelt haben als in den anderen
Legierungssystemen. Selektives Atzen ist auch bei
der Unterscheidung der Betaphase in Alpha-Beta
Kupferlegierungen ein beliebtes Thema. Die Ab-
bildung unten zeigt die Farbung der Betaphase in
Naval-Messing (UNS 46400) mit Hilfe der Klemm |
Lésung. Selektives Atzen hat ebenfalls eine lange
Historie bei der Kennzeichnung von intermetalli-
schen Phasen in Aluminiumlegierungen. Diese Me-
thode wurde viele Jahre lang vor der Entwicklung
der energiedispersiven Spektroskopie (EDS) ver-
wendet und findet nach wie vor bei der Phaseni-
dentifikation Anwendung. Die Abbildung darunter
zeigt eine Atzung der Theta-Phase CUAI2 in einer
Al-33% Cu eutektischen Legierung.

U ), A=l

Geféarbte Beta-Phase in Naval-Messing (Cu-39.7% Zn-0.8% Sn)
durch Tauchatzung nach Klemm | (200x)

Al-33% Cu Gusspr,obe. Probe tauchgeatzt nach Lienard und
Pacque (200 mL Wasser, 1 g Ammonium molybdate, 6 g
Ammoniumchloride) bei 1000x
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Atzen

Als letztes Beispiel zeigen die folgenden Abbildung
die Struktur eines einfachen WC-Co Schneidwerk-
zeugs. Im polierten Zustand (Abbildung a) ist der
Kobaltbinder und die graue Wolframkarbidstruk-
tur sichtbar. Ebenfalls sind kleine Graphitpartikel
zu erkennen. Abbildung (b) zeigt eine Reliefpolitur
und die Phasen sind gut zu erkennen, jedoch ist
dieses Ergebnis nicht fur die Bildanalyse zu ge-
brauchen. Wie Abbildung (c) zeigt, kann durch
die Verwendung von gesattigter Salzsaure-Eisen-
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Abbildung 36. Darstellungen der Mikrostruktur eines WC-Co
Schneidwerkzeuges zeigen den Graphit (a) im polierten
Zustand und (b) den Kobaltbinder durch Reliefpolieren. (c)
wurde geé&tzt nach Chaporova (HCI gesattigt mit FeCl,) um
die Kobaltphase zu farben. (d) Zeigt die Umrandung der WC-
Koérner durch Anatzung mit Murakami (1000x)
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chlorid Loésung Abhilfe geschaffen werden. Die
gesattigte Losung bietet eine gute Unterscheidung
der Phasen durch Angriff der Kobaltphase. Durch
Verwendung der Murakami-Lésung werden die
Binderphase und die Karbidkorngrenzen angeatzt
(Abbildung d).

Elektrolytisches und anodisches Atzen
Das elektrolytische Atzverfahren ist identisch mit
dem Elektropolieren, jedoch sind die Spannungen
hierbei kleiner. Die Probe wird hierbei als Anode
(Opferanode) geschaltet und relativ unlésliche Ma-
terialien wie Platin, Graphit oder Edelstahl dienen
als Kathode. Beide Elektroden befinden sich zu-
sammen mit einer Atzlésung (Elektrolyt) in einem
GefaB. Durch die unterschiedlichen Potenziale
wird die anodisch geschaltete Probe angeatzt. Das
elektrolytische Atzen kann fiir die meisten Mate-
rialien eingesetzt werden. NE-Einschlisse werden
oftmals herausgeatzt.

Eine Abwandlung des eleektrolytischen Atzens ist
das Anodisieren von Materialien. Hierbei kann ein
direktes Anatzen oder ein Aufbau von Deckschich-
ten erzielt werden. Das ist dann der Fall, wenn die
aus der Schliffflache austretenden Metallionen mit
lonen des Elektrolyten zu unléslichen Bestanteilen
reagieren und sich auf den Kérnern niederlassen.
Die dabei entstehende Schichtdicke ist abhangig
von der Kornorientierung sowie der Zusammen-
setzung des Materials. Ein durch Anodisierung
entwickeltes Geflige ist oftmals unter dem Mikro-
skop nicht sichtbar. Erst durch Verwendung eines
Polarisationsfilters kann die Deckschicht kontrast-
reich dargestellt werden. Die Verwendung eines
Polfilters wird daher insbesondere bei Materialien
mit heaxonalen Raumgittern empfohlen. Typische
Materialien fur das Anodisieren (hexagonal) sind
Aluminium, Tantal, Titan, Wolfram, Uran, Vanadi-
um und Zirkon [2]. Die Abbildung oben zeigt die
Kornstruktur einer 5754 Aluminiumlegierung, die
mit dem Atzmittel nach Barker anodisiert und un-
ter Verwendung des Polfilters dargestellt wurde.

Anodisierung nach Barker (30 V, 2 min) betrachtet unter
polarisiertem Licht (100x)



Thermisches Atzen

Das thermische Atzen findet in der Praxis der Me-
talle selten Anwendung. Keramiken werden je-
doch haufig thermisch geatzt. Die Probe wird bei
diesem Verfahren getont [2] und bietet einen aus-
gezeichneten Farbkontrast zwischen Bestandteilen
und Koérnern. Er beruht auf der Einstellung des
Gleichgewichtszustandes der Oberflachen- und
Grenzflachenenergien, die durch Diffusionsvor-
gange moglich werden. Dabei wird die Probe bei
einer definierten Temperatur im luftdichten Ofen
so lange gehalten, bis sich eine Oberflachen- oder
besser Kornflachenfarbung einstellt. Die dabei
auftretenden Schichtdicken betragen etwa 30-
500 nm. Naturlich kann die thermische Geflige-
entwicklung die Mikrostruktur nicht andern. Die
richtige Temperatur muss vorher beim Versuch
bestimmt werden. Das Verfahren ist reproduzier-
bar und zuverlassig. Die Abbildung rechts zeigt die
Kornstruktur einer Reintitanprobe.

Interferenzschichten-Kontrastierung

Die Inteferenzschichten-Methode [2] wurde von
Pepperhoff im Jahr 1960 entwickelt und beinhal-
tet den Ablauf vom reaktiven Sputtern, bei dem
ebenfalls eine dinne Metalloxidschicht auf der
Mikrostruktur der Probe aufgebaut wird. Sehr ge-
ringe Kontrastunterschiede zwischen dem natdrli-
chen Reflexionsvermodgen der Bestandteile und der
Grundmasse konnen bei dieser Methode um ein
Vielfaches verbessert werden. Geeignete Materia-
lien fur die Inteferenzschichten-Methode sind im
Anhang [22, 23] zusammengefasst. Die Technik ist
universell anwendbar, erfordert aber eine Gasreak-
tionskammer, die mit Sauerstoffatomen von 1072
mbar eine Gasentladung erzeugen kann.

i L R > I C . :
(VS a0 } A m )
Kornstruktur einer geglihten Reintitanprobe, thermisch
geatzt, polarisiertes Licht (100x)
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Viele Atzmittel werden fir Wisch- oder
Tauchatzen verwendet. Wischatzen wird fir
solche Proben bevorzugt, die ein Schutzoxid
auf der Oberflache besitzen (Al, Ni, Cr, rost-
freier Stahl, Ti und Zr). Bei Verwendung einer
Farbatzung sollte jedoch keine Wischatzung
eingesetzt werden, da die Schicht zerstort
werden kann. Die Atzlésung nach Keller wird
zur Entwicklung der KorngroBe verwendet
und funktioniert nur durch Tauchatzung. Bei
einer Wischatzung kann das Geflige nicht
entwickelt werden. Viele Atzmittel und die
darin enthaltenen Chemikalien stellen poten-
tielle Gesundheitsrisiken fur den Benutzer dar.
ASTM E 2014, das Standardwerk ftir metallo-
graphische Laborsicherheit, beschreibt viele
der auftretenden Probleme und wie man sie
vermeiden kann.

AN £

Tipps zum ATzEN

Anmerkung zu den Atzmitteln auf den fol-
genden Seiten:

Es sollte immer destilliertes Wasser verwendet
werden. Die angegebenen Atzmittel beziehen sich
auf die chemisch reine Konzentration. Atzmittel
kénnen sehr gefahrlich sein und bei der Verwend-
ung von neuen Atzmitteln sollte ein Chemiker
hinzugezogen werden. ASTM E 2014, ein Stan-
dardwerk fur metallographische Laborsicherheit,
ist eine nutzliche Referenz fur den Umgang und
Handhabung von Chemikalien.
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Atzen

Atzmittel fiir Metalle und Nichteisenmetalle

LEICHTMETALLE - Aluminum und seine Legierungen

Zusammensetzung Bemerkungen
Il 25 mt iz Kellers Atzmittel, haufig verwendet zum Atzen von Alumnium und dessen Legierungen, insbesondere
2.5 m2 HNO, A ) ; o ;

Si-haltige Legierunen. Tauchétzen 10-20 s, Abspilen in warmem Wasser. Zur Kontraststeigerung kann
1.5 me HCI ; : . ; P . q . -
1.0 m8 HF ein anschlieBendes Eintauchen in konz HNO; erfolgen. Atzmittel geeignet fur Korngrenzenatzung.
2.90-100 me Wasser Universelles Atzmittel. Greift FeAl3 Phase an. Wischdtzen 5-60 s. Die 0.5% Konzentration ist sehr
0.1-10 me HF beliebt fur das Korngrenzenatzen.
3. 84 m& Wasser
15.5 m& HNO, Graff und Sargents Atzmittel, fir KorngréBen in 2XXX, 3XXX, 6XXX und 7XXX Gusslegierungen.
0.5 m& HF Tauchatzen 20-60 s, bis sich eine leichte Farbung einstellt.
3gCrO,

Anodisieren nach Barker fur Kongrenzen. 30-45V, 20 s - 2 min. Fur die meisten Legierungen mit

o R
4. 1.8 % Fluoroborsaure in einem Cu-Gehalt unter 2,5 %. Abspalen in warmem Wasser (nicht wischen). Betrachtung unter

Wasser . .
polarisiertem Licht.
5. 4 g KMnO, Weck's tint etchant for Al and Al alloys, a very popular etchant for general purpose, especially good
1 g NaOH for reveal the grain of wrought alloys. Immerse sample for 15-20 seconds and gently wave the sample
100 m& Wasser until the surface is colored.

Magnesium und seine Legierungen

Zusammensetzung Bemerkungen

6. 25 m€ Wasser

75 me 3-5 Ethyleneglycol Glycol Atzmittel, verwendbar fir Magnesium und Legierungen. Wischatzen. Sekunden bis 2 Minuten.
1 m2 HNO,

7. 19 m& Wasser

60 me Ethyleneglycol Essig-Atzmittel fir Magnesium und Legierungen. Wischétzen 10-30 s. Entwickelt Korngrenzen in

20 me Essigsdure |6sungsgeglihten und Gussmaterialien.

1 m& HNO,

ch (0Dt e Fur Magnesium und Legierungen. Frisch verwenden. Wischatzen 15-30 s. Produziert Korngrenzen-
10 m& Wasser

5 g Pikrinsaure KOS

NIEDRIG SCHMELZENDE IMETALLE- Sb, Bi, Cd, Pb, Sn und Zn

Zusammensetzung Bemerkungen
9. 100 me Wasser
30 me HCI Fur Sb, Bi und Legierungen. Tauchatzen Sekunden bis Minuten.
2 g FeCl,
10.100 me Wasser Fur Sb-Pb, Bi-Sn, Cd-Sn, Cd-Zn, und Bi-Cd Legierungen. Tauchétzen, Atzzeit kann einige Minuten
25 me HCl to a
betragen.
8 g FeCl,
11.95-99 me Ethanol Fur Cd, Cd Legierungen, Sn, Zn Legierungen, Pb Legierungen, Bi-Sn Legierungen. Bi-Cd Legierungen.
1 5 m HNO Pb Legierungen. Bei Bildung einer starken Niederschlagsschicht kann die Probe mit 10% alkoholischer
h 3

HCI gereinigt werden. Sekunden bis Minuten.

12. 100 me Wasser
10g Ammoniummolybdat
10 g Zitronensaure

13. 100 m& Wasser

Pollack’s Atzmittel fiir Pb Legierungen. Tauchétzen, 15-30's
Andere Zusammensetzungen sind: 100 m: 9 g: 15g und 100 m€: 10 g: 25 g.

2 me HC| Fur Sn-basiertes Lager oder WeiBmetall. Tauchatzen bis 5 Minuten.
10 g FeCl,
4113 22(301712 Wasser Palmerton Atzmittel fiir reines Zn und Legierungen. Tauchétzen bis 3 Minuten. Reinigung in 20%
3 ggNa S(S wassriger CrO, Losung.
2: 4
}g Zg?omt LS Modifiziertes Palmerton Atzmittel fiir Zn Gusslegierungen. Tauchatzen wenige Sekunden. Reinigung
1 ggNa 56 in 20% wassriger CrO; Losung.
PRASY
16. 50 m& Stammlésung* Klemm | Atzmittel fir Zn und lean alloys. Probe ins Atzmittel eintauchen und sanft bewegen, bis sich
19 K,S,0s der Farbniederschlag bildet, normalerweise nach 30 sek.

* Stammldsung: Kaltgesattigte wassrige Na,S,0; Losung
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Atzen

Atzmittel fiir Metalle und Nichteisenmetalle

REFRAKTARMETALLE - Ti, Zr, HF, Cr, Mo, R, N, Ta, W unp V

Zusammensetzung

17. 100 m& Wasser
1-3 me HF
2-6 me HNO,

18. 200 m& Wasser
1 me HF

19. 30 m& Milchséaure
15 m€ HNO;
30 me HF

20.30 me HCl
15 m€ HNO,
30 me HF

21. 45 me H,0 (H,0, oder

Glyzerin)
45 m& HNO,
8-10 m& HF

22. 60 me HCl
20 m& HNO,

23. 30 me HCI
45 me Glyzerin
15 m& HNO,

24. 100 me Wasser
10 g KOH oder NaOH
10 g K;Fe(CN),

25. 70 me Wasser
20 m€ H,0, (30%)
10 me H,SO,

26. 10-20 m& Glyzerin
10 me HNO,
10 me HF

27. 100 m& Wasser
5 g K;Fe(CN),
2 g KOH

28. 50 me acetic acid
20 me HNO;
5 me HF

29. 50 me Wasser
14 me H,SO,
5 me HNO,

30. 50 m€ Wasser
50 m& HNO,
1 me HF

31. 30 me Milchsaure
10 m€ HNO,
5 me HF

32.10 me HF
10 me HNO,
10-30 me Glyzerin

33. 100 m& Wasser
50 m& Ethanol
2 g NH,HF,

Bemerkungen
Kroll Atzmittel fir Titanlegierunegn. Wischétzen 3 - 10 s. Korngrenzenatzung

Fur Ti, Zr und Legierungen. Wisch- oder Tauchdtzen. Higher concentrations can be used but are prone
to staining problems.

Titanlegierungen. Wischatzen 30 s. Gut bei Alpha-Beta Gefuigen. Frisch verwenden, nicht aufbewah-
ren! Gut geeignet fur Alpha-Beta Legierungen.

Fur Zr, Hf, und Legierungen; Wischatzen 3-10 s, oder Tauchatzen bis 120 s.

Cains chemische Politur und Atzmittel fur Hf, Zr und Legierungen. Kann weiter mit 3-5 Teilen Wasser
verdiinnt werden. Chemische Politur und Atzung ca. 20 s and alloys. Unter polarisiertem Licht
betrachten.

Regia Wasser. Fur Cr und Legierungen. Tauch- oder Wischétzen bis 60 s. Arbeiten unter der Abzugs-
haube zwingend notwendig. Lésung nicht aufbewahren.

Modifizierte “Glyceregia”. Fir Cr und Legierungen. Tauchatzen bis zu einigen Minuten.
Frisch verwenden, nicht aufbewahren.

Murakamis Atzmittel. Fir Cr, Mo, Al, Re, Ta-Mo, W, V und Legierungen. Frisch verwenden. Tauchét-
zen bis zu 1 Minute.

Fir Mo-Legierungen. Tauchéatzen 2min Mit Wasser abwaschen und trocknen. Tauchatzung produziert
Farben, Wischatzung Entwickelt die Korngrenzen.

Fur Mo- und Mo-Ti-Legierungen. Tauchatzen bis 5 min. Frisch verwenden, nicht aufbewahren.

Fir Mo-Re-Legierungen. Atzergebnis bei 20 °C Tauchdtzung am besten.

Fur Nb, Ta und Legierungen. Wischatzen 10 - 30 s

DuPont Nb Atzmittel. Fir Nb-Hf- und Nb-Legierungen.

FUr Nb-Zr- und Nb-Zr-Re-Legierungen. Wischatzen.

Fir Re- und W-Re-Legierungen. Wischatzen.

Fur V und Leg; Korngrenzenatzung bei Ta Legierungen. Wischétzen. Gleiche Mischungsanteile bei Ta
und Ta-Legierungen. Frisch verwenden, nicht aufbewahren.

Modified Weck's tint etchant. Good etchant for Ti and Ti alloys to reveal the grain structure. Use by
immersion of sample until the sample surface is colored, usually around 15-25 seconds. The color
thin film formation is more uniform if gently shake the sample during the etching process. The etch
artifacts produced can be eliminated using only 25m¢£ ethanol.
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Atzen

Atzmittel fiir Metalle und Nichteisenmetalle

EISEN UND STAHLE

Zusammensetzung

34. 90-99 m¢ Methanol oder

Ethanol
10-1 m& HNO,

35. 100 m¢ Ethanol
4 g Pikrinsaure

36. 100 m¢ Ethanol
5 me HCl
1 g Pikrinsdure

37. Gesattigte wassrige
Pikrinsaure mit Detergenz
(Entspannungsmittel)

38. 150 me Wasser
50 mg HCl

25 m€ HNO,

1 g CuCl,

39. 100 me Wasser
25 g NaOH
2 g Pikrinsaure

40. 3 parts HCI
2 parts Glyzerin
1 part HNO,

41.100m¢ ethanol
100m& HCI
5g CuCl,

42. 15me HCl
10m¢e Essigsaure
5me HNO,

2 Tropfen Glyzerin

43. 100 me Wasser
10 g K;Fe(CN),
10 g KOH oder NaOH

44,100 m& Wasser
10 g Oxalséure

45. 100 m¢ Wasser
20 g NaOH

46. 40 me Wasser
60 me HNO,

47. 50 m€ Stammlosung*
19 KS,0s

48. 50 mf Stammlésung*
5g K25205

49. 100 m¢ Ehtanol
2 m¢ HCl
0.5 m¢ H2Se04

50. 100 m¢ Ethanol
5-10 me HCI
1-3 me H2Se04

Bemerkungen

Nital. Haufig verwendetes Atzmittel fiir Reineisen, Kohlenstoffstahle, niedrig-legierte Stéhle und
Gusseisen. Alle Zustandsformen. Tauch- oder Wischatzen bis 1 min

Pikral. Empfohlen fur Geftige mit Ferrit und Karbiden. Entwickelt keine Ferritkorngrenzen. Der Zusatz
von 0.5-1% Zephiranchlorid verbessert das Atzverhaten und bietet gleichmaBigeren Atzangriff.

Vilellagtzmittel. Gut fur Ferrit-Karbid Geflige. Erzielt Korngrenzenkontrast bei Primaraustenit. Gute
Ergebnisse bei Martensit, der zwischen 300 - 500 °C angelassen wurde. Gelegentliche Entwicklung
von Primaraustenit Korngrenzen in hochlegierten Stahlen. Generell geeignet fir Werkzeugstahle,
martensitische Edelstahle.

Bechet und Beaujard. Als Atzmittel wird eine gesattigte wéssrige Lésung von Pikrinsdure unter Zugabe
eines Entspannungsmittels (0,5 g CuCl. auf 100 ml) benutzt. Die Verweildauer des Schliffes im Atzmit-
tel kann bis zu einer Stunde betragen. Bei einer Atzmitteltemperatur von 60 °C kann die Atzdauer auf
einige Minuten verkirzt und die Atzwirkung verbessert werden.

Primdraustenit und Korngrenzen in martensitischem Stahl

Modifizierte Fry-Losung. Fir 18% Ni martensitaushartende Stahle und martensitische Edelstahle

Natriumpikrat. Bestes Atzmittel fiir aufgekohlte Stihle. Schwarzt Zementit. Probe 1-15 min kochen
oder elektrolytisch bei 6 V, 0.5 A/cm? und 30-120 s atzen. Korngrenzenatzung und teilweise Entwick-
lung von Primdraustenitkorngrenzen.

Glyceregia. Fur austenitische Stahle. Korngrenzen und Kontrastierung der Sigma-Phase und Karbide.
Wischatzen und frisch verwenden. Frisch verwenden, nicht aufbewahren

Kallings Nr. 2 (wasserfreie Kalling) Fur Edelstahle, insbesondere Duplexstéhle. Ferrit wird stark, Karbide
werden nicht und Austenit wird leicht angedtzt. Bei 20 °C durch Wisch- oder Tauchatzung anzuwen-
den. Kann aufbewahrt werden.

Acetic glyceregia. Frisch ansetzen und nicht aufbewahren. Verwendbar fiir Edelstahle.

Murakami Atzmittel. Erzielt bessere Ergebnisse bei ferritischen als bei austenitischen Edelstahlen.
Verwendbar bei 20 °C, 7-60 s. Erzielt Karbidanatzung. Sigmaphase wird zwischen 1-3 min geétzt.
Bei Verwendung von 80°C heiBer Lésung dndert sich das Ergebnis. Atzzeit 2-60 min Karbide dunkel,
Sigma blau, Ferrit gelb bis gelb-braun, Austenit ungeatzt.

Elektrolytische Atzlésung. 6 V Spannung. Karbide werden nach 15-30 s Korngrenzen nach 45-60 s
angeatzt. Sigma kontrastiert nach 6 s 1-3 V Spannung wird ebenfalls verwendet. Karbide werden
aufgelost, Sigma- Phase wird stark, Austenit leicht und Ferrit wird gar nicht angegriffen.

Atzlésung férbt Ferrit in Martensit. Anwenbar bei Dualphasenstahlen (Edelstahl). 3-5V , 23 °C, 5's,
Edelstahlkathode.

Elektrolytisches Atzmittel,um Austenitkérner ohne Zwillinge in austenitischen Stahlen anzuétzen.
Eingestellte Voltzahl ist entscheidend. Pt-Kathode wird empfohlen. Verwendbar bei 1.4V, 2 min (Ref.
2, Seite 235, 238 und 239).

Klemm's | Reagent. Immerse at room temperature until surface is colored. It is good to color ferrite in
steel, reveals P segregation and overheating, etching time is 40-100 seconds. For coloring ferrite and
martensite in cast iron low-alloy steels, usually up to 3 minutes.

Klemm's Il Reagent. For steel sample, immerse for 30-90 seconds at 20°C, reveals P segregation. For
austenitic Mn Steels, gamma yellow to brown or light to dark blue, alpha-martensite dark brown.
Good for austenitic manganese steels.

Beraha's Selenic Acid Etch 1. For cast iron, steels, and tool steels. For better result, Nital pre-etch is re-
commended. Use by immersion of sample until the sample surface is colored, usually up to 6 minutes.
Cementite colored red-violet, ferrite colored yellow or brown, phosphide colored blue-green.

Beraha’s Selenic Acid Etch 2. In general, immerse sample at 20°C for 1-10 minutes. A yellow or light-
brown surface color is formed to detect carbides and nitrides or an orange to red surface is formed
to detect delta ferrite. Can use 20-30m& HCI for higher alloy grades, immersion time decrease with
higher HCI.

* Stock solution: aqueous cold-saturated Na,S,0, solution
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Atzen

Atzmittel fiir Metalle und Nichteisenmetalle

KUPFER UND SEINE LEGIERUNGEN

Zusammensetzung

51. 25 m€ NH,OH
25 m& Wasser (optional)
25-50 m€ H,0, (3%)

52. 100 me Wasser
10 g Ammoniumpersulfat

53. 100 me Wasser
3 g Ammoniumpersulfat
1 me NH,OH

54. 70 m€ Wasser
5 g Fe(NO,),
25 me HCI

55. 300 me Ethanol
2 mg HCI
0.5 -1 me Selenséure

56. 50 m€ Stammlosung*
19 K.S,0s

57. 50 m€ Stamml6sung*
19 KZSZOS

58. 5 m& Stammlésung*
45 me Water
20 g K,S,0s

Bemerkungen

Universelles Korngrenzenatzmittel fur Kupfer und Legierungen. Frisch verwenden, Peroxid als letztes
hinzuftigen. Abzugshaube verwenden. Wischétzen 5 - 45 s

Universelles Korngrenzenatzmittel fur Kupfer und Legierungen. Wisch- oder Tauchatzen 30 - 60 s.
Entwickelt Korngrenzen, abhangig von der kristallographischen Orientation der Korner.

Atzmittel fur Kupfer und Legierungen, besonders Cu-Be-Legierungen.

Exzellentes Atzmittel zur Korngrenzenétzung. Tauchétzen 10-30 s.

Beraha's Selenic Acid Etchant for brass and Cu-Be alloys. Pre-etch the sample is useful for clear grain-
boundary. Immerse sample until surface is violet-blue to blue. Use plastic tongs and storage in dark
bottle. If the reaction is too fast and the color changes too quick, use 0.5mL selenic acid.

Klemm'’s | reagent. It is a good etchant for beta brass, alpha-beta brass, and bronzes. Immerse for 2
minutes or more and gently wave the sample until the surface is colored. For alpha brass, the reaction
is very slow, usually up to 60 minutes.

Klemm's Ill reagent. Excellent etchant for copper alloys and best for the cartridge brass. Although
the color range was limited, results were very good in bright field. Polarized light and sensitive tint
improves color response. Immerse sample 3-5 minutes for bronze alloys.

Klemm's Ill reagent. Excellent etchant for copper alloys and best for the cartridge brass. Although
the color range was limited, results were very good in bright field. Polarized light and sensitive tint
improves color response. Immerse sample 3-5 minutes for bronze alloys.

* Stock solution: aqueous cold-saturated Na,S,0; solution

NICKEL UND SEINE LEGIERUNGEN

Zusammensetzung

59. 5 g FeCl,
2 mg HCl
99 me Ethanol

60. 40-80 me Ethanol
40 m HCI
2 g CuCl,

61. 50 me Wasser
50 m& HCI
10 g CuSO,

62. 15 me HCI
10 me Glyzerin
5 me HNO,

63. 60 me Glyzerin
50 me HCl
10 m& HNO,

Bemerkungen

Carapellas Atzmittel fiir Ni und Ni-Cu (Monel) Legierungen. Wisch- oder Tauchatzung.

Kallings Nr. 2 (wasserfreie Kalling) fur Ni-Cu- und Superlegierungen. Wisch- oder Tauché&tzen bis zu
einigen Minuten.

Marbles Atzmittel fir Ni, Ni-Cu, und Ni-Fe sowie Superlegierungen. Wisch- oder Tauchatzung 5-60
sec. Entwickelt Korngrenzen in Superlegierungen.

Glyceregia, fur Superlegierungen und Ni-Cr-Legierungen. Wischatzen fur 5-60 s. Frisch verwenden,
nicht aufbewahren und Abzug verwenden.

Modifizierte Glyceregia fur Superlegierungen. Sichtbarmachung von Ausscheidungen, nicht aufbe-
wahren. HNO; als leztes hinzuftigen. Oberflache verfarbt sich dunkelgelb. Wisch- oder Tauchétzen
10-60 s
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Atzen

Atzmittel fiir Metalle und Nichteisenmetalle

KoBALT UND SEINE LEGIERUNGEN

Zusammensetzung

64. 60 me HC|
15 me Wasser
15 m& Essigsaure
15 m& HNO,

65. 200 me Ethanol
7.5 mg HF
2.5 mg HNO,

66. 50 me Wasser
50 me¢ HCl
10 g CuSO,

67. 80 me Milchsaure
10 me H,0, (30%)
10 m€ HNO,

Bemerkungen

Fir Co und Legierungen. 1 Std. vor Verwendung ansetzen. Tauchatzen 10-30 sec. Nicht aufbewahren,
Haltbarkeit 2-3 h.

Generelles Atzmittel fir Co und Legierungen. Tauchétzen 2 - 4 min.

Marbles Atzmittel fiir Co Hochtemperaturwerkstoffe. Wisch- oder Tauchatzung bis 1 min.

Fur Co-Legierungen, Wischatzung

Precious MEetaLs: Au, Ag, IR, Os, Pp, P1, RH AnD Ru

Zusammensetzung

68. 60 me HCl
40 m2 HNO;

69. 60 me HCl
20 m€ HNO,

70.1-5 g CrO,
100 mg HCl

71. 30 me Wasser
25 me HCI
5 me HNO,

72. Konz. HCI

73. Lésung A:
100 m& Wasser
40 g NaCl
Losung B:
Konz. HCI

74. 50 me NH,OH
20 me H,0, (3%)

75. Lésung A:
10 g NaCN
100 m€ Wasser
Losung B:

H,0, (30%)

HARTMETALLE
Zusammensetzung

76. 100 me Wasser
10 g KOH oder NaOH
10 g K;Fe(CN),
Normally used at 20°C

77.97 ml Wasser
3 me H,0, (30%)

78. 15 me Wasser
30 m& HCI

15 m& HNO,

15 m& Essigsaure

79. 100 m& Wasser
3 g FeCl,
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Bemerkungen

Fur Gold, Silber, Platin und andere Edelmetalle. Stark oxidierend! Abzug verwenden. Tauchatzung bis
60 s. Es kann auch im Verhéltnis von 50:50 hergestellt werden.

Aqua Regia-Atzlésung fiir reines Gold, Pt und Legierungen sowie einige Rh-Legierungen. Probe
kochend &tzen. Bis 30 min.

Fur Au, Ag, Pd und deren Legierungen. Tauch- oder Wischatzen bis 60 s

Fur reines Pt. Tauchdtzung in heiBer Atzlésung (60-80 °C) bis 5 min

Fur Rh und Legierungen. 5V, 1-2 min, Graphitkathode, Pt-Drahte.

Flr Ru. 4 Teile Lésung a mit 4 Teilen Losung B mischen, 5-20 V, 1-2 Minuten, Graphitkathode,
Pt-Dréhte..

Fur reines Ag, Ag Lote, und Ag-Pd Legierungen. Frisch ansetzen. Wischétzen bis 60 sec. Abwischen
nach dem Atzen. 50:50 Mix fir Sterlingsilber, bei Reinsilber 30% Wasserstoffperoxid verwenden. Nach
dem Atzen sofort entsorgen!

Fur Goldlegierungen bis 18 Karat. Gleiche Anteile Losung A und B direkt auf die Probe tropfen.
Wischatzen und Lésungen so lange nachgeben, bis sich die gewlinschte Atzstarke einstellt. Braune
Flecken kénnen mit Losung A beseitigt werden.

Bemerkungen

Murakami fur WC-Co und Hartmetalle. Wischatzen, Sekunde bis Minute. Bildung der Etaphase
zwischen 2 - 10 s (farbig). Langere Atzzeiten zerstéren die Etaphase, aber entwickeln die Matrix sowie
Korngrenzen. Verwendung bei 23 °C.

Fur WC, MO,C, TiC oder Ni in Hartmetall. Kochend atzen bis 60 sec. Kiirzere Zeiten bei groBen Karbi-
den und hohem Co Gehalt.

Fur WC, TiC, TaC, und Co in gesinterter Matrix. Verwendbar bei 23 °C, Atzzeit 5-30 s

Zum Kontrastieren der Co oder Ni Binderphase. Frisch ansetzen. Wischatzen bis 10 s



Keramik unDp NITRIDE
Zusammensetzung

80. Phosphorsaure

81. 100 m& Wasser

15 m€ HNO,

82. 100 mf Wasser
5 g NH,FHF
4 me HCI

83. 50 me Wasser
50 m¢ H,SO,

84. HCI
85. HF

KunsTsTOFFE
Zusammensetzung

86. 100 me Wasser
60 g CrO,

87. HNO;

88. Xylol

89. 70 me Wasser
30 me HCI

90. Xylene

ELEKTROLYTISCHES ATZEN

Zusammensetzung

91. 700 m¢ Ethylalkohol
120 m& Wasser

80 mZ Perchlorsaure
100 m& Butylglycol

92. 625 m¢ Ethanol
375 m& Phosphorsaure

93. 700 m¢ ethyl alcohol
120 m& Wasser

80 me Perchlorsaure
100 m& Butylglycol

94. 500 m Wasser
250 m¢ Ethanol
250 m& Phosphorsaure

Bemerkungen

Fur Aluminiumoxid (Al203) und Siliziumnitrid (Si3N4).Tauchatzen bei 250 °C.
Bei Al203 einige Minuten und bei Si3N4 bis zu 15 Minuten.

Fur Magnesiumoxid (MgO). Atzzeit betragt einige Minuten bei 25-60 °C

Far Titanoxid (TiO2). Tauchatzen einige Minuten.

Far Zirkonoxid (ZrO2). Tauchétzen in kochender Losung fir 5 Minuten.

Fur Kalziumoxid (CaO) oder (MgO). Tauchatzen bis 6 Minuten.
Fur Si3N4, BeO, BaO, MgO, ZrO2 und Zr203. Tauchatzen bis 6 Minuten.

Bemerkungen
Fur Polypropylen (PP). Tauch&tzen einige Stunden bei 70°C.

Fur Polyethylen (PE). Tauchatzen einige Minuten.
Entwickelt Sphérolite in Polyethylen (PE) fur einige Tage. Tauchatzen bei 70 °C.

Far Polyoxymethylen (POM). Tauchatzen bis 20 s

Fur Polyamid (PA) und Polyethylene (PE). Bei 70 °C fur 60 s
Far Nylon und Perlon 6. Bei 65-70 °C fir 2-3 Minuten.

Bemerkungen

Electrolyte for polishing and etching of Al and Al alloys. Polishing time is 30-60 seconds. at 30V DC,
etching time is 20 seconds at 5-10V DC.

Electrolyte for polishing of Mg and Mg alloys. Polishing time is up to several mins. at 30-40V DC.

Electrolyte for polishing and etching of carbon and HS steels in different conditions. Polishing time is
60-90 seconds at 30-40V DC, etching time is 20 seconds at 5-10V DC.

Electrolyte for polishing and etching of Copper and alloys. Polishing time is 60 seconds at 20-30V DC
and etching time is 20 seconds at 5-10V DC. Adding the phosphoric slowly at the end and wait till it's
cooled down.
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k| Lichtmikroskopie

Metallurgische Mikroskope unterscheiden sich
von biologischen Mikroskopen in erster Linie in
der Art, wie die Probe beleuchtet wird. Im Ge-
gensatz zu biologischen Mikroskopen verwenden
metallurgische Mikroskope das Auflichtverfahren
(reflektiertes Licht). Die Abbildung unten zeigt ein
vereinfachtes Strahlendiagramm eines Auflicht-
Mikroskops. Die praparierte Probe wird auf den
Probentisch mit der zur optischen Achse senkrech-
ten Oberflache des Mikroskops gestellt und durch
die Objektive mit Licht aus einer Quelle beleuchtet.
Dieses Licht wird von der Kondensatorlinse in ei-
nem Strahl konzentriert. Der Lichtstrahl wird vom
Spiegel (Reflektor) zur optischen Achse vom Mik-
roskop fast parallel geleitet. Das Licht wird durch
das Objektiv direkt auf die Probenoberflache, die
mittels Objekttrager und Plastellin ausgerichtet ist,
weitergeleitet. Es wird dann von der Oberflache
der Probe durch das Objektiv zurtick und Gber den
Spiegel zum Okular oder der Kamera weiterreflek-
tiert.

Nachdem die Probe sauber prapariert worden ist,
ist sie fur eine Priifung oder Untersuchung bereit.
In vielen Fallen ist es wichtig, die Proben im un-
geatzten Zustand zu betrachten. Bestimmte mik-
rostrukturelle Bestandteile, wie nichtmetallische
Einschlisse, Graphit, Nitride, Risse oder Porositat,
werden am besten im polierten Zustand beurteilt.
Das Atzen offenbart andere mikrostrukturelle
Merkmale, die solche Details verschleiern kénnen.

1. Aperture diaphragm

2. Luminous-field diaphragm
3. Reflector

4. Objective pupil

5. Sample surface

6. Tube lens

Im polierten Zustand erhalt man einige zusatzliche
Informationen,die fir den Betrachter von groBtem
Nutzen sind.

Fir die meisten Metalle muss eine Atzung ange-
wandt werden, um die Mikrostruktur vollstandig
darzustellen. Fir die Kontrastierung gibt es viele
Moglichkeiten. Die gangigste Methode ist das
Atzen mit Sauren oder Laugen. Fir die meisten
Metalle und Legierungen gibt es eine Anzahl von
allgemein verwendbaren Atzlésungen, die zuerst
verwendet werden sollten, um die Korngrenzen
darzustellen. In vielen Fallen kénnen aber auch
einzelne Phasen vermessen werden, und bei der
Verwendung von Bildanalysesystemen ist es wich-
tig, ein selektives Atzmittel einzusetzen,

insbesondere dann, wenn dhnliche Grauténe zwi-
schen den unterschiedlichen Phasen existieren und
somit eine Bildanalyse erschweren.

Das Lichtmikroskop

Beim Lichtmikroskop wird ein Objekt durch opti-
sche Abbildung mit Linsen vergroBert. Das vom
Objekt kommende Licht wird durch eine Kombi-
nation von mindestens zwei Linsensystemen, dem
Objektiv. und dem Okular, optisch abgebildet.
Dabei bildet zunachst das Objektiv das Objekt als
reales Zwischenbild ab, welches durch das Okular
analog zur Lupe vergroéBert betrachtet wird. Die
Objektive sind in der Regel auswechselbar, so dass
die VergroBerung der jeweiligen Aufgabenstellung
angepasst werden kann. Der Objektivrevolver er-

Schematische Darstellung eines Auflichtmikroskops
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maoglicht den schnellen Objektivwechsel durch
Drehen des jeweils gewlinschten Objektivs in den
Strahlengang. Man unterscheidet die Durchlicht-
mikroskopie, bei der das Objekt transparent oder
sehr duinn ist und von der dem Objektiv abgewand-
ten Seite beleuchtet wird, und die Auflichtmikros-
kopie. Bei dieser wird durch Beleuchtung von der
dem Objektiv zugewandten Seite die Oberflache
des Objekts untersucht. Bei der Durchlichtmikro-
skopie unterscheidet man auBer der normalen
Hellfeldmikroskopie, Dunkelfeldmikroskopie und
Phasenkontrastmikroskopie. Die Wellenldnge von
Licht beschrankt nach den Gesetzen der Optik die
Auflésung des Lichtmikroskops auf etwa 0,3 Mi-
krometer. Zur Erhdhung der Auflésung kann ent-
weder UV-Licht verwendet werden, oder zwischen
Probe und Objektiv wird Ol anstatt Luft verwendet
(Olimmersionsmikroskop).

Im Jahr 1979 begannen Mikroskophersteller, sehr
hochwertige und relativ preisgiinstige Kompakt-
gerate herzustellen. Dadurch wurde es erstmals
maoglich, den gesamten Bedarf des Metallogra-
phen zu decken. Weiterhin haben die Hersteller
neue Glasverbindungen und Linsenformeln mit-
tels computerunterstiitztem Design entwickelt,
um Bildkontrast und -scharfe zu verbessern. Die
Xenonlichtquelle wurde weitgehend durch die
Wolframhalogenlichtquelle ersetzt und ist heute
die bevorzugte Lichtquelle im Bereich der Materi-
alographie.

Bestandteile des Mikroskops

Beleuchtung

Als Lichtquellen fur Hellfelduntersuchungen bei
geringen Ansprichen reicht eine mit Netzspan-
nung betriebene Leuchte aus. Ist eine derartige
Beleuchtung sauber konstruiert, so liefert sie bis
zum Immersionsobjektiv 100x ein gentigend helles
Licht. Fur die Phasenkontrast-Mikroskopie kommt
eine solche Lichtquelle jedoch nur bedingt in Fra-
ge und fur differentiellen Interferenzkontrast ist sie
definitiv ungeeignet. Eine Halogen-Beleuchtung
mit 6V/20 Watt wird sehr oft bei Gerdten aus der
Mittelklasse eingesetzt. Die Helligkeit reicht fir die
Betrachtung im Hellfeld immer aus, auch fur die
Phasenkontrast-Mikroskopie bis zum Immersions-
objektiv liefert sie eine gentigend hohe Lichtinten-
sitat. Mittlerweile statten die meisten Hersteller
(Zeiss / Leica / Olympus / Nikon) selbst ihre einfa-
cheren Mikroskope bereits mit einer 20-Watt-Halo-
genlampe aus. Halogenlampen mit 100 Watt sind
ideal fur den differentiellen Interferenzkontrast
geeignet.

Kondensor
Der Kondensor ist ein Linsensystem mit einer inte-
grierten Irisblende, der Aperturblende. Er dient der

Lichtmikroskopie k|

optimalen Aufbereitung des von der Gluhlampe
erzeugten Lichts. Bei Mikroskopen ist er oftmals
nicht hohenverstellbar. Auch ist bei derartigen
Mikroskopen ein Austausch des Kondensors oder
die Einstellung des Kohlerschen Beleuchtungs-
verfahrens nicht vorgesehen. Bei Labor- und For-
schungsmikroskopen wird der Kondensor dagegen
in einem hohenverstellbaren und zentrierbaren
Kondensortrager befestigt. Bei diesen Stativen ist
der Kondensor dann auch austauschbar und kann
beispielsweise durch einen speziellen Kondensor
flr Phasenkontrast oder differentiellen Interferenz-
kontrast ersetzt werden.

Gesichtsfeldblende

Die Gesichtsfeldeldblende eines Okulars liegt in
der Brennebene des Objektivs und begrenzt damit
das sichtbare Gesichtsfeld. Bei einfachen Okular-
bauformen ist die Feldblende als Ring in der Oku-
larsteckhilse und (vom Objektiv aus gesehen) vor
den Linsen des Okulars sichtbar. Wenn die Feld-
blende eines Okulars entfernt wird, kann sich das
sichtbare Gesichtsfeld vergroBern, der Rand des
Gesichtsfeldes wird dann aber nicht mehr scharf
begrenzt sein. Aus dem Durchmesser d der Feld-
blende und der Brennweite f des Okulars kann das
wahre Gesichtsfeld, also der Ausschnitt der Probe
der Objektiv-/Okularkombination einfach berech-
net werden:

Gesichtsfeld in ° = 2 * arctan[d/(2*f)]

Aperturblende

Die Aperturblende (auch Offnungsblende) be-
stimmt die Auflésung, Helligkeit und Scharfen-
tiefe der optischen Abbildung. Bei Verkleinerung
der Aperturblende werden Helligkeit und Auflo-
sung geringer, die Scharfentiefe wird groBer und
der Bildausschnitt bleibt erhalten. Aperturblenden
befinden sich immer abseits von Bildebene, Ob-
jektebene und Zwischenbildebene. Die Bilder der
Aperturblende heiBen Eintrittspupille (objektseitig)
und Austrittspupille (bildseitig).

Filter

Viele mikroskopische Préparate sind im ungefarb-
ten Zustand nahezu durchsichtig (transparent) und
deshalb im klassischen Hellfeld-Mikroskop kaum
zu erkennen. Die Kontrastverfahren Phasenkon-
trast und differentieller Interferenzkontrast sind
rein optische Verfahren, die derartigen Prapara-
ten im mikroskopischen Bild zu einem wesentlich
verbesserten Kontrast verhelfen. Um diese Kont-
rastverfahren einsetzen zu kénnen, sind spezielle
Objektive und Kondensoren notwendig. Zudem
sind diese Kontrastverfahren, bedingt durch den
modifizierten Strahlengang, sehr lichtschluckend.
Eine intensive Lichtquelle nach dem Ké&hlerschen
Beleuchtungsverfahren ist deshalb erforderlich.
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Objektiv

Die Bildqualitat der Objektive wird mit viel Auf-
wand optimiert. Hierbei steht die Korrektur der
Fehler, die bei der Abbildung eines Objekts durch
Glaslinsen immer auftreten, an erster Stelle. Objek-
tive, bei denen alle wichtigen Abbildungsfehler be-
hoben sind, sind jedoch sehr teuer. AuBerdem ist
die Bedeutung der Abbildungsfehler nicht fur jeden
Einsatzzweck gleich signifikant. Sollen beispiels-
weise Geflugeaufnahmen angefertigt werden, so
ist die gleichmaBige Scharfe des mikroskopischen
Bildes bis an die Rander wichtig (sogenannte Plan-
Objektive mit Bildfeldebnung). Fir die normale vi-
suelle Mikroskopie kann man auf diese Forderung
jedoch eher verzichten. Der Metallograph arbeitet
standig mit dem Feintrieb, somit kann er unscharfe
Bereiche bei Bedarf fokussieren. Um diesen unter-
schiedlichen Bedurfnissen gerecht zu werden, ha-
ben die Hersteller meist mehrere Objektivserien mit
unterschiedlicher Korrektur der Abbildungsfehler
im Angebot.

Achromate

Achromate sind die am wenigsten aufwendigen
Objektive. Daher sind die achromatischen Objek-
tive besonders glnstig und entsprechend weit
verbreitet. Achromate weisen eine sogenannte
Bildfeldwolbung auf. Dies bedeutet, dass das Zen-
trum und die Rander des mikroskopischen Bildes
nicht immer gleichzeitig scharf eingestellt werden
kdnnen. Zudem weisen die Objektstrukturen mehr
oder weniger deutlich erkennbare rétliche und
blauliche Farbsdume auf. Dennoch sind diese Ob-
jektive besonders gut fir den Routineeinsatz in im
Betrieb und im Labor geeignet. Die beschriebenen
Abbildungsfehler fallen namlich bei der normalen
visuellen Mikroskopie nicht oder nur kaum auf.

Planachromate

Die Planachromate haben den gleichen Korrektur-
grad wie die Achromate, jedoch mit Ausnahme
der Bildfeldwaolbung, die bei diesen Objektiven be-
hoben ist. Deshalb eignen sie sich besser fur die fo-
tografische Dokumentation. Zusatzlich verwendet
man diese Objektive gerne zusammen mit Weit-
winkel- bzw. Weitfeldokularen. Die Kombination
aus Planachromaten und Weitfeldokularen ergibt
ein groBes Gesichtsfeld, bei dem das Praparat von
der Bildmitte bis an die Rander scharf abgebildet
wird.

Apochromate

Bei den Apochromaten bewirkt die Korrektur die
Ausschaltung der Farbsdaume, welche die achro-
matisch korrigierten Objektive aufweisen. Zusatz-
lich ist meist das Auflésungsvermdgen (die numeri-
sche Apertur) verbessert. Die Apochromate liefern
somit ein besonders kontrastreiches Bild, welches
auch kleinste Objektdetails erkennen lasst. Mittler-
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weile sind die Apochromate jedoch weitgehend
durch die Planapochromate ersetzt worden.

Planapochromate

Diese Objektive erzeugen ein kontrastreiches, ebe-
nes Bild ohne Farbsaume, das kaum noch Abbil-
dungsfehler enthalt. Entsprechend hoch ist der
Preis derartiger Spitzenobjektive, der leicht mehre-
re tausend Euro erreichen kann.

Okular

Bei den gangigen Mikroskopen wird die endgulti-
ge VergroBerung in zwei Stufen erstellt. Das vom
Objektiv erzeugte Zwischenbild durch das Okular
nachvergroBert. Prinzipiell ist das Okular nichts
anderes als eine Lupe, mit welcher der Benutzer
das Zwischenbild beobachtet. Die gebrauchlichste
OkularvergréBerung ist die 10-fache VergroBerung
des Zwischenbildes. Bei der Beobachtung muB der
Benutzer die Augenpupille mit der sogenannten
Austrittspupille des Okulars zur Deckung bringen.
Dies ist besonders fiir Brillentrager wichtig, denn
nicht alle Okulare sind fiir die Beobachtung durch
eine Brille geeignet. Ist ndmlich die Austrittspupille
des Okulars zu niedrig, dann stort die Brille, und
die Augenpupille kann nicht mit der Austrittspu-
pille zur Deckung gebracht werden. In diesem
Fall Uberblickt der Beobachter nur einen Teil des
maglichen Gesichtsfeldes. Das vom Mikroskop-
objektiv entworfene Zwischenbild entsteht in der
sogenannten Sehfeldblende des Okulars. Deren
Durchmesser (in mm) ist die Sehfeldzahl eines
Okulars. Die Sehfeldzahl bestimmt die GroBe des
Gesichtsfeldes fur den Beobachter. Je hoher also
ihr Wert ist, desto mehr Uberblickt der Beobachter
vom Praparat.

Mikroskoptisch

Der Mikroskoptisch besteht normalerweise aus
einer festen Flache mit Klemmvorrichtungen far
Praparate bzw. Objekttrager. Dieser Tisch kann in
der einfachsten Form fest sein, beweglich in XY als
Kreuztisch, in runder Ausfihrung als Drehtisch fur
Untersuchungen mit Polarisation. Fir Durchlicht-
beleuchtung verfiigen die Tische Uber ein zentrales
Loch.

Auflésung

Um die Mikrostruktur eines Materials zu sehen,
sollte das Mikroskop gentgend Auflésungsstar-
ke und Phasenkontrast bieten. Wenn die Auf-
l6sung gut, aber der Kontrast unzureichend ist,
konnen die Details im Material nicht betrachtet
werden. Mit Hilfe der numerischen Apertur lasst
sich die Auflésungsgrenze errechnen. Darunter
versteht man den kleinsten Abstand, den zwei
Strukturelemente wie Linien oder Punkte haben
durfen, um nicht schon als Einheit zu gelten. Sie
sollten daher als zwei getrennte Strukturelemen-



te im Bild zu erkennen sein. Der kleinste Abstand
wird mit ‘d’ bezeichnet und ist eine Funktion
der Wellenldnge A, des einfallenden Lichtes und
der numerischen Apertur * NA" vom Obijektiv,
bei dem k 0.5 oder 0.61 ist.

kA
NA

d=

Abbildung 40 erldutert den Zusammenhang fur k
= 0,61 anhand von vier Lichtwellenldngen. Es exis-
tieren auch noch andere Formeln, die zur Berech-
nung dienen. Diese Gleichung schlieBt andere Fak-
toren, welche die Auflésung beeinflussen kénnen,
(Winkelkorrektur der Objektive, Sehscharfe des
Anwenders) nicht ein. Die Formel basiert auf der
Theorie der Bildentstehung im Mikroskop durch E.
Abbé (1840-1905). Er bewies, dass eine absolute,
von der Objektivapertur und der Lichtwellenldnge
abhangige Leistungsgrenze der mikroskopischen
Abbildung existiert.

Abbes Gleichung besagt, daB der minimale, mit
optischer Mikroskopie noch auflésbare Abstand
zweier Objekte, d, proportional zur Wellenldnge
und invers proportional zur numerischen Apertur
NA ist. Folglich missen fir eine héchstauflésende
Abbildung maoglichst hohe raumliche Frequenzen
des Lichts verwendet werden. Fir sichtbares Licht

Lichtmikroskopie

ist die rdumliche Auflésung optischer Mikroskope
auf ca. 500 nm beschrankt.

Mit Hilfe der oben genannten Gleichung ist die
Grenze der Auflésung fur ein Objektiv mit einem
NA von 1,3 etwa 0,2 um. Um zu sehen, ob die
Linien oder Strukturelemente auch 0,2pum ausein-
ander liegen, wird die Sehkraft des menschlichen
Auges genommen. Abbe verwendete einen Wert
von 0,3 pm bei einem Abstand von 250 pm. Dies
ergibt 1500 X. Fur Licht mit einer mittleren Wellen-
lange von 0,55 pum ist die erforderliche VergréBe-
rung 1100 mal der NA des Objektivs. Dies ist der
Ursprung der 1000 - NA Regel fur die maximal-
nitzliche VergréBerung. Jede VergroBerung Uber
1000 - NA ist wird als nutzlos bezeichnet.

Es sollte aber auf keinen Fall an der 1000 NA Re-
gel festgehalten werden, da beachtet werden
muss, unter welchen Umstanden diese entwickelt
worden ist. Zweifellos weit entfernt von der An-
wendung der Materialographie. Basierend auf der
Analyse nach Abbé, erreicht ein geschultes Auge
ein Optimum an Sehstarke von 20/20. Der opti-
male Kontrast liegt bei einer mittleren Wellenldnge
von 550nm. Die Obergrenze nitzlicher VergroBe-
rung far das durchschnittliche Mikroskop liegt bei
2200 NA, nicht 1000 - NA.

Auflésungsdiagramm
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Einfluss von numerischer Apertur und Lichtwellenlange auf die Auflésung vom Lichtmikroskop
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Scharfentiefe

Schéarfentiefe nennt man den Bereich des abgebil-
deten Raumes, der vor und hinter der scharf ein-
gestellten Objektebene liegt, aber trotzdem noch
scharf (genug) abgebildet wird. Die Scharftentiefe
ist in der Mikroskopie und bei der Makrofotografie
ausschlieBlich abhangig vom Abbildungsmalstab
und der Apertur. Je groBer der AbbildungsmaBstab
bei gleicher Apertur oder je héher die Apertur bei
gleichem Abbildungsmalstab, umso geringer die
Scharfentiefe. Bei hoheren VergréBerungen be-
tragt sie nur wenige Tausendstel Millimeter. Die
Scharfentiefe macht sich schnell bei unebenen Pro-
ben bemerkbar. Das ist ebenfalls einer der Griinde
warum Proben nur leicht angeatzt werden. Die
Scharfentiefe d, kann hergeleitet werden:

A (n?-NAY
O NA?

d;

n ist der Lichtbrechungsindex zwischen Probe und
Objektiv (n ~ 1.0 bei Luft), A ist die Lichtwellenlan-
ge, und NA ist die numerische Apertur. Bei steigen-
der NA nimmt die Tiefenscharfe ab.

Aufnahmeverfahren
Die meisten mikroskopischen Untersuchungen an
Metallen werden mit Hilfe des Hellfeldes durch-

gefihrt. Zusatzlich zu dieser Art der Beleuch-
tung existieren noch Spezialverfahren (schiefe
Beleuchtung, Dunkelfeld, Phasenkontrast, Pola-
risation, differentieller Interferenzkontrast. Diese
Aufnahmeverfahren bieten die Moglichkeit, auch
kontrastarme Phasen optisch zu &dtzen, um einen
ausreichenden Kontrast zu erhalten. Beinahe alle
Mikroskope verwenden Auf- oder Durchlicht, weil
durch den Kohlerschen Strahlengang eine best-
maogliche Intensivierung erreicht werden kann. Das
Auflichtmikroskop verflgt Gber zwei anpassbare
Blenden: Die Apertur- und die Feldblende, die sich
zwischen dem Lampengehause und dem Ziel be-
finden.

Die Feldblende eines Okulars liegt in der Brenn-
ebene des Objektivs und begrenzt damit das sicht-
bare Gesichtsfeld. Bei einfachen Okularbauformen
ist die Feldblende als Ring in der Okularsteckhdilse
und (vom Objektiv aus gesehen) vor den Linsen des
Okulars sichtbar.

Wenn die Feldblende eines Okulars entfernt wird,
kann sich das scheinbare Gesichtsfeld vergroBern,
der Rand des Gesichtsfeldes wird dann aber nicht
mehr scharf begrenzt sein. Aus dem Durchmesser
d der Feldblende und der Brennweite f des Objek-
tivs kann das wahre Gesichtsfeld, also der Aus-
schnitt der Probe der Objektiv-/Okularkombination
einfach berechnet werden:

Scharfentiefediagramm
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Einfluss von numerischer Apertur und Lichtwellenlange auf die Tiefenscharfe vom Lichtmikroskop
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Gesichtsfeld in ° = 2 * arctan(d/(2*f))

Das scheinbare Gesichtsfeld des Okulars kann
nicht einfach berechnet werden, da vor allem
moderne Weitwinkelokularkonstruktionen zum
Rand hin eine starke Verzeichnung aufweisen. Bei
derartigen Bauformen befindet sich die Feldblen-
de des Okulars oftmals im Inneren, zwischen den
Linsen. Die Aperturblende (auch Offnungsblende)
bestimmt die Auflésung, Helligkeit und Scharfen-
tiefe der optischen Abbildung. Bei Verkleinerung
der Aperturblende werden Helligkeit und Auflo-
sung geringer, die Scharfentiefe wird gréBer und
der Bildausschnitt bleibt erhalten. Aperturblenden
befinden sich immer abseits von Bildebene, Objek-
tebene und Zwischenbildebene.

Hellfeld

Bei der Hellfeldbelichtung steht die Probe zur opti-
schen Achse vom Mikroskop und weiBes Licht wird
verwendet. Ein Strahlendiagramm fur Hellfeldbe-
leuchtung wird in der Abbildung unten erlautert.
Das Licht trifft hierbei fast senkrecht auf die Pro-
benoberflache, die ausgeleuchtet und zugleich zu-
rlckprojiziert wird, auf. Das Licht wird durch die
Okulare weiter hinauf zu den Augen reflektiert,
wo es hell oder weil3 erscheint. Bei gedtzten Pro-
ben fallt auf, dass Korngrenzen, Phasengrenzen
und andere Merkmale, die nicht senkrecht zur
optischen Achse stehen, dunkel erscheinen. Das
hangt damit zusammen, dass das Licht aufgrund
der Winkel der Phasen zerstreut wird und nicht re-
flektiert werden kann. Hellfeld ist die gangigste Art
in der Materialographie.

Die schiefe Beleuchtung. Die Reliefbildung einer

metallographischen Probe kann mit Hilfe der in-
direkten oder schiefen Beleuchtung dargestellt

1. Light source

2. Color-neutral
beam splitter

5 3. Reflected-light
abjective

4. Sample surface

§. Tube lens

EEEyp

Schematische Darstellung des Lichtgangs beim
Hellfeldmikroskop

Lichtmikroskopie ‘1

werden. Dies erfordert, das Kondensator-linsen-
system auszugleichen oder, wie es normalerweise
gemacht wird, die Probe etwas zu verschieben, so
dass sie nicht mehr senkrecht das Licht reflektieren
kann. Obwohl es méglich ware, den von der schie-
fen Beleuchtung entstehenden Kontrast durch
weitere Verschiebung standig weiter zu steigern,
gibt es hierfur eine Grenze. Wenn ein bestimmtes
MaB erreicht ist, kann an Kontrast nichts mehr ge-
wonnen werden und auch die Beleuchtung lasst
nach.

Dunkelfeld

Die Dunkelfeldmikroskopie ist eine spezielle Vari-
ante der Lichtmikroskopie, mit der insbesondere
durchsichtige und kontrastarme Objekte ohne
Farbung untersucht werden kdnnen. Dies ist bei
Durchlichtbeleuchtung nur unzureichend még-
lich. Bei der Dunkelfeldmikroskopie wird das von
der Lichtquelle des Mikroskops kommende Licht
am Objektiv vorbeigeleitet. Nur Licht, das durch
die Praparate im Strahlengang gebeugt wird, ge-
langt in das Objektiv und erzeugt dort ein Bild mit
hellen Strukturen auf dunklem Untergrund. Es ist
also gegensatzlich zur Hellfeldmikroskopie. Diese
Hervorhebung von abgewinkelten Oberflachen
(Lunker, Risse oder geatzten Korngrenzen) ermég-
licht oftmals eine bessere Identifizierung, da die
Farben reeller Natur sind (Sulfide= grau, Oxide=
schwarz, Rost= rot). Aufgrund des erzielten hohen
Abbildungskontrasts und der Helligkeit, ist es oft
maoglich, mehr Details als im Hellfeld zu erkennen.

1. Light source
2. Mirror step

| assembly

3. Mirror with an

oval hole
4. Reflected-light
objective

| 5. Sample surface

//: (- ()

1

5

Schematische Darstellung des Lichtgangs im Dunkelfeld
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Polarisiertes Licht

Polarisiertes Licht wird erzeugt, indem zwei Filter
(Polarisator und Analysator) in den Strahlengang
des Mikroskops eingefihrt wird. Der Polarisiator
sorgt daflr, dass die Lichtwellen, bevor sie auf
das Praparat treffen, nur noch in einer Ebene, der
Polarisationsebene schwingen. Diese Lichtwellen
werden an der Oberfldche der Probe reflektiert und
durch den Analysator zum Okular geleitet. Wenn
der Analysator um 90° gegentber dem Polarisa-
tor gedreht ist, wird die Kornstruktur anisotrope
Materialien sichtbar. Beim Betrachten isotroper
Materialien mit kubisch raumzentriertem Kristall-
gitter, bleibt die Struktur dagegen dunkel (unsich-
tbar). Polarisiertes Licht wird in der Metallographie
eingesetzt, um die Korn- und Zwillingsstruktur
anisotroper Metalle und Legierungen sichtbar zu
machen oder anisotrope Phasen und Einschliisse
zu identifizieren.

1. Light source

2. Polarizer

3. Control-neutral
beam splitter

4. Reflected-light
objective

5. Sample surface
6, A. Analyzer
6a, i. Optional
lambda plate

7. Tube lens

7 |- ®

3 ANTIFLEX
5

Schematische Darstellung des Strahlengangs im polarisiertem
Licht unter Zusatz eines optionalen Lambdaplattchen (sensitive
tint plate).
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Differential-Interferenz-Kontrast (DIC)

Bei der Beleuchtung mit DIC wird zusatzlich zu den
Polfiltern ein Wollaston- oder Normarski-Prisma in
den Strahlengang eingebaut. Dieses Prisma befin-
det sich zwischen Lichtquelle und Objektiv und zer-
legt den einfallenden Lichtstrahl in zwei parallele
Strahlengange mit minimalem Versatz. Die beiden
Strahlen werden vom Praparat reflektiert und gela-
gen, durch das Prisma wieder zu einem Strahlen-
gang vereint, zum Okular. Das resultierende Bild
enthUllt geringste topographische Unterschiede
der Probenoberflache, ohne dabei unscharf zu
wirken. Haufig wird die Darstellung des Kontrasts
durch ein A/4-Plattchen farblich verstarkt.

Diese Methode, eine Erweiterung des Polarisati-
onskontrastes, eignet sich zusatzlich fur die Dar-
stellung kleinster Hohenunterschiede von Oberfla-
chen. Der verfahrenstypische Relief-Kontrast ergibt
sich nicht aus der Geometrie allein, sondern aus
dem Gangunterschiedsprofil des Objektes (bei-
spielsweise an seinen Grenzen), das dem Produkt
aus der Dicke und der Brechzahldifferenz gegen-
Uber seiner unmittelbaren Umgebung proportional
ist.

1. Light source

2. Polarizer

3. Color-neutral
beam splitter

4. Birefringent
prism, DIC prism
5. Reflected-light
objective

6. Sample surface
7. Analyzer

7a. Lambda plate

X

1

Ah_L Z 6
T

Schematische Darstellung des Strahlengangs mit
differentiellem Interferenzkontrast (DIC).



Die Abbildungen auf dieser Seite zeigen Beispie-
le der unterschiedlichen Beleuchtungstypen unter
Verwendung einer eutektoiden Aluminiumbronze-
Legierung (abgeschreckt aus dem Betafeld). Die
Probe wurde prapariert und im ungeatzten Zu-
stand betrachtet. Ein geringfligiges Relief wurde
durch die Schlusspolitur eingebracht. Abbildung
a zeigt die Oberflache im Hellfeld. Durch Hinzu-
flgen des Polarisationsfilters (b) wird die Struktur
aufgrund des Raumgitters und des Reliefs sichtbar.
Im Dunkelfeld, Abbildung ¢, und beim differenti-
ellen Interferenzkontrast, Abbildung d, sind durch
das Relief viel mehr Details zu sehen als im Hellfeld.
Die Phasenunterschiede werden generell im Dun-
kelfeld besser zu erkennen sein, jedoch besitzt die
Hellfeldmikroskopie unter Verwendung von Polari-
sation bessere Abbildungseigenschaften aufgrund
des Raumgitters der Probe. Naturlich kann nicht je-
des Material mit Hilfe aller vier Beleuchtungsmodi
ausgewertet werden, aber es gibt viele Falle, in de-
nen von zwei oder mehr Modi wirksam Gebrauch
gemacht werden kann, um weitere Informationen
zu erhalten.

N

Jedes Objektiv besitzt einen Farbcodierungs-
ring, der bei allen Herstellern gleich ist.
Die Codierung ist wie folgt:

TipPs zUR LICHTMIKROSKOPIE

rot — 5x

gelb - 10x
grin — 20x
blau — 50x
weiss — 100x

Lichtmikroskopie \k

Martensitische Mikrostruktur einer warmebehandelten
Almuminiumbronze-Legierung (Cu-11.8% Al) im ungeatzten
Zustand (200x)

a) Hellfeldbeleuchtung

b) polarisiertem Licht

c) Dunkelfeld

d) differentieller Interferenzkontrast
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Der Fortschritt in der Computer- und Videotech-
nologie hat die Weiterentwicklung im Bereich der
elektronischen Bildverarbeitung stark beeinflusst.
Die aufgenommenen Bilder kénnen verschiede-
nen Softwareprogrammen wie Textverarbeitung
oder Desktop-Publishingprogrammen zugefihrt
werden und somit ist eine schnelle Berichterstel-
lung mit allen relevanten Daten mdglich. Zusatz-
lich kénnen diese Daten mit den Bildern in einer
Datenbank gespeichert und durch Ubersichtliche
Suchfunktionen die Bild- und Textdaten jederzeit
wiedergefunden werden.

Bilder und Bildbeschreibungen sind ein wesentli-
cher Bestandteil in der Materialkunde sowie in der
Qualitatssicherung. Im Bereich der Schadensun-
tersuchung ist es erforderlich, dass die Bilddoku-
mentation von den makroskopischen bis zu den
mikroskopischen Bildern durchgehend festgehal-
ten wird. Diese durchgehende Bilddokumentation
kann in einem Untersuchungsbericht zusammen-
gefasst und mit anderen Daten, wie z.B. mecha-
nischen Messdaten, verknipft werden. Durch zu-
satzliche Funktionen des Bildverarbeitungssystems,
wie manuelles Vermessen von Strecken, Winkel
und Flachen, kann man diese quantitativen Daten
dem Bericht hinzuftigen. In der vollautomatischen
Bildanalyse ist es méglich, Uber Graustufen- oder
Farbstufenschwellwerte bestimmte morphologi-
sche Eigenschaften wie GréBe, Form und Art von
Strukturen zu bestimmen. Die automatische quan-
titative Auswertung von Bildern basiert auf einer
grundlegenden Abfolge von unterschiedlichen
Schritten (s. Tabelle). In Abhangigkeit der Aufga-
benstellung kénnen einige oder alle diese Schritte
angewendet werden. Aufgrund dieser Zielsetzung
in der Bildarchivierung und Bildanalyse bietet Bu-
ehler das modulare OmniMet Bildverarbeitungssys-
tem an. Das OmniMet Capture Bildarchivierungs-
und Berichtssystem erméglicht die Archivierung
von Bilddaten, das manuelle Vermessen und das
Erstellen von einfachen Bild- und Textberichten.

Table 49: Grundsatzliche Arbeitsschritte in der Bildanalyse

Arbeitsschritt Beschreibung

k| Bildarchivierung und -analyse

Das OmniMet Archivsystem bietet zusatzlich zum
OmniMet Capture die Moglichkeit des Bildver-
gleichs und der Multifokus-Bildaufnahme sowie
eine leistungsfahige Datenbank. Die OmniMet Ex-
press- und Enterprise-Systeme beinhalten neben
der Funktionalitdt des OmniMet Archivsystems
die automatische und interaktive Vermessung von
Strukturen an mikroskopischen Bildern. Das Om-
niMet Express-System hat unterschiedliche Appli-
kationsmodule, wahrend OmniMet Enterprise dem
Anwender ermdglicht, eigene Applikationsmodule
zu erstellen und somit die unterschiedlichsten Auf-
gabenstellungen zu l6sen.

Bilddatenerfassung

Um Bilder mittels einer Videokamera (analog oder
digital) im PC zu speichern zu kénnen, missen be-
stimmte Voraussetzungen erfillt sein. Das Signal
von analogen Kameras wird einem Framegrabber
(Bildfangerkarte) zugefthrt und dort digitalisiert.
Digitale Kameras kénnen tber USB-, Firewire- oder
GigE-Anschluss direkt mit dem Computer verbun-
den werden. Die so erzeugten makroskopischen
oder mikroskopischen Bilder kénnen in Echtzeit
optimiert werden.

OmniMet digitales Bildverarbeitungssystem

Bildeinzug Bildeinzug, Bild laden oder Bild importieren

Bildverbesserung Auswertung verstarken

Segmentieren

Binarbildbearbeitung

Notwendigen Kontrast herstellen und Objektkonturen fur die Erkennung der Merkmale zur

Auswahl der zu messenden Struktur durch Schwellenwertbestimmung segmentieren

Bildbereinigung, Klassifizierung der Strukturen

Messung Feldmessung und Objektmessung der Struktur

Datenauswertung
Archivierung

Datenausgabe
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Heute finden fast ausschlieBlich digitale Kameras
Verwendung. In den spaten neunziger Jahren sind
digitale Kameras fur die Bildarchivierung und Bild-
analyse in zunehmendem MaBe populdr gewor-
den. Dies ergibt sich insbesondere duch zwei Fak-
toren: 1) Digitalen Kameras liefern eine wesentlich
hohere Pixelanzahl bei den aufgenommenen Bil-
dern und dadurch eine héhere Auflésung und 2)
die Kosten fur digitale Kameras sind wesentlich
gunstiger als die Kosten fir analoge Kameras in
Verbindung mit einem zwingend erforderlichen
Framegrabber. Ein mit einer hochauflésenden di-
gitalen Kamera aufgenommenes Bild erfordert
haufig eine zweistufige Vorgehensweise, indem
zuerst ein Bild mit geringerer Auflésung zur Fokus-
sierung dargestellt wird und das Bild danach mit
hoher Auflésung aufgenommen und gespeichert
werden kann. Durch die Darstellung des Fokusbil-
des in einer niedrigeren Pixeldichte und durch den
erneuten hochauflésenden Bildeinzug der Kamera
kann es zu Fehlern kommen. Um mit dem Livebild
einer analogen Kamera vergleichbar zu sein, sollte
die Bildwiederholungsrate 25 Bilder pro Sekunde
nicht unterschreiten.

Die Bilddatenfiles basieren auf zwei Primarforma-
ten, Bit-map und Vektor. Im Normalfall werden in
der materialkundlichen Bildverarbeitung Bit-map
basierende Bilder verarbeitet. Die als digitales
Muster gespeicherten Bilder sind im Wesentlichen
Rasterfelder, bestehend aus Pixelreihen und Pixel-
spalten. Wenn das Bild digital vergréBert wird, um
Details zu erkennen, werden die einzelnen Pixel
sichtbar. Pixel - oder Bildelemente - sind der kleins-
te Bestandteil eines Bildes. Ein auf einem Monitor
dargestelltes Bild besteht aus Tausenden einzelner
Pixel. In der Abbildung unten ist ein Gusseisenbild
dargestellt. In dem digital vergréBerten Teilbereich
kann man die einzelnen Pixel erkennen.

Jedes einzelne Pixel in einer Bittbersicht wird in
einem oder in mehreren Informationsbits gespei-
chert. Wenn ein Bild einfarbig (schwarz/weif3) ist,

AusschnittvergréBerung der Graphitkugel mit sichtbaren Pixeln

dann ist ein Bit zur Informationsdarstellung pro Pi-
xel ausreichend. Normalerweise liegen im Bereich
der Materialkunde aber Farb- oder Grauwertbilder
vor. Um diese Bilder darstellen zu kdnnen, werden
zusatzliche Bits bendétigt, um die Farbwerte bzw.
die Grauwerte darstellen zu kénnen. In Tabelle 50
ist dargestellt, wie viele Bits pro Pixel notwendig
sind, um Graubilder oder Farbbilder darstellen zu
kénnen.

Bei Grauwertbildern arbeitet man mit 256 Grau-
stufen, die jeden moglichen Grauton darstellen,
wobei Schwarz den Wert 0 und Weil3 den Wert
255 hat. Beispielsweise wiirden die Informationen,
die fur das Bild in Abbildung 53 gespeichert wur-
den, eine Kombination der X- und Y-Positionen
und einer Zahl von 0 bis 255 sein. Fir Farbbilder
gibt es zwei allgemeine Modelle, die benutzt wer-
den, um Farben numerisch darzustellen, namlich
als RGB- oder HLS-Bild. Jede dieser Darstellungs-
arten erfordert die Speicherung von drei weiteren
Werten, zusatzlich zur X- und Y-Position jedes
einzelnen Pixels, um das Bild wiederzugeben. Im
Allgemeinen ist festzustellen, dass Farbbilder bei
gleicher Pixeldichte eine wesentlich gréBere Spei-
cherkapazitat als Grauwertbilder bendtigen.

Das RGB-Modell basiert auf drei Primarfarben, Rot,
Grin und Blau, die in verschiedenen Anteilen kom-
biniert werden kénnen, um unterschiedliche Far-
ben darzustellen. Diese Zusammenstellung nennt
man additiv, weil, wenn die drei Farben zu gleichen
Teilen miteinander kombiniert werden, das Ergeb-
nisbild weiB ist. Fehlen hingegen die RGB Informa-
tionen ganz, ist das Ergebnisbild schwarz. Die drei
Primarfarben RGB werden jede als Wert zwischen
0-255 dargestellt. Die durch die Kombination der
3 Primarfarben entstehenden Farbtone resultieren
aus den unterschiedlichen Anteilszugaben einer
jeden Primarfarbe. Beispielsweise hat reines Rot ei-
nen Rotwert von 255, einen Griinwert von 0 und
einen Blauwert von 0. Gelb hat einen Rotwert von
255, einen Grinwert von 255 und einen Blauwert
von 0. Dieses System wird als Kubus mit drei un-
abhangigen Richtungen dargestellt: Rot, Grin und
Blau, die den vorhandenen Raum Uberspannen.
Die Raumdiagonale des Wirfels stellt die Intensitat
der Lichtstarke dar.

Tabelle 50: Digitalisierung, Speichertiefe in Bit
Bits

1 2' = Darstellung von 2 Ténen, Schwarz und Weif3

8 28 = Darstellung von 256 Graustufen
24 2%% = Darstellung von ~16,7 Millionen Farben
32 2% = Darstellung von ~ 429,5 Millionen Farben

95



k Bildarchivierung und -analyse

Das HLS Modell beruht auf dem Konzept der
Farbe, der Helligkeit und der Farbsattigung. Far-
be bedeutet die Darstellung des Farbtons. Durch
eine Atzung kénnten z.B. die unterschiedlichen
Stufen der Farbtone Braun oder Blau dargestellt
werden. Die Farbsattigung erfolgt komplementar
zur Farbe. Sie bestimmt, wie leuchtend oder rein
- im Gegensatz zu wassrig oder triibe - eine be-
stimmte Farbe ist. Die Leuchtkraft hdngt von der
Lichtintensitat ab und wird als vergleichbar mit
den Grauwerten gesehen, bei denen Null schwarz
und 255 wei3 bedeutet. Der HLS Farbraum kann
als doppelter Kegel angesehen werden, in dem die
Raummittellinie des Kegels die Grauwertentwick-
lung von Schwarz zu WeiB darstellt, der Abstand
von der zentralen Mittellinie die Sattigung und die
Richtung oder der Winkel die Farbe ist.

In der Abbildung rechts ist jeweils ein Pixel in neun
unterschiedlichen Farbwerten dargestellt. Diese 9
Werte sind in der Tabelle 47 fir die Grauwert- ska-
la, das RGB-Modell und das HLS-Modell wieder-
gegeben. Bei den Pixeln, die keine Grauwerte ent-
halten (4- 9), entfallt die Angabe des Grauwertes.

Die Bildauflosung ist im Wesentlichen von der Bild-
quelle, dem Mikroskop, Makroskop oder anderen
zuammenhdngenden Merkmalen abhangig. In der
digitalen Mikroskopie ist die Auflésung der Bilder
abhangig von der Mikroskopaufldésung und der
Pixelanzahl der Kamera. Die Deutlichkeit und die
Auflésung eines digitalisierten Bildes hangt sehr
stark von der Gesamtpixelanzahl ab, die benutzt
wird, um das Bild darzustellen. Typische Pixelreihen
in X- und Y- Richtung reichen von 640 x 480 bis
zu 3840 x 3072. Multipliziert man diese Pixelrei-
hen, so ergibt sich die Gesamtzahl aller Pixel, die
zur Bilddarstellung benutzt wird. Eine hohe Pixe-
lanzahl fuhrt normalerweise zu scharferen Bildern,
daher kénnte man daraus schliessen, dass es im-
mer erstrebenswert ist, Bilder mit der groBt mogli-
chen Pixelanzahl aufzunehmen. Das ist aber nicht

Tabelle 51: Pixelspeichertiefe bei Farbdarstellung

immer notwendig und zutreffend. Je groBer die
Pixelanzahl der aufgenommenen Bilder ist, desto
gréBer wird auch der benétigte Speicherplatz. Da-
her sind diese Bilder nicht fir die Verdffentlichung
auf Webseiten oder das Versenden als E-mail ge-
eignet. In Folge dieser Uberlegung ist es wichtig,
die Kamera nach den Bedurfnissen der anstehen-
den Aufgabenstellung auszuwahlen.

Um Messungen durchfiihren zu kénnen, mussen
das Bild oder die Bildquelle zuerst kalibriert wer-
den. Die Kalibrierung wird durchgefihrt, indem
man einen bekannten Abstand mit der Pixelanzahl
ins Verhaltnis setzt. Beim Lichtmikroskop werden
die einzelnen VergroBerungsstufen (Objektive) mit
Hilfe eines Objektmikrometers kalibriert. Wenn
keine quadratischen Pixel vorliegen, ist es notwen-
dig, die Kalibrierung in X- und Y-Richtung durch-
zufthren.

Figure 1

Figure 4

i'—'ig_l}fe 7

Figure 8

Figure 9

Pixeldarstellung mit unterschiedlichen Grau- und Farbwerten

HLS Modell
Farbton Helligkeit Sattigun RGB Modell-
Pixel Grauwerte [Hue] [Luminance] [Saturation] Rot Grin Blau
1 192 0 192 0 192 192 192
2 150 0 150 0 150 150 150
3 128 0 128 0 128 128 128
4 0 127 255 255 0 0
5 85 127 255 0 255 0
6 170 127 255 0 0 255
7 60 98 100 255 255 0
8 310 36 79 148 31 129
9 25 100 176 169 113 31
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AuBerdem ist es moglich, Bilder zu kalibrieren, die
aus einer anderen Quelle importiert wurden. Vor-
aussetzung flr das Kalibrieren einzelner Bilder ist
das Vorhandensein eines MaBbalkens im Bild.

Bildverbesserung

Hinter dem Begriff Bildverbesserung verbirgt sich
eine Anzahl von Grauwertfiltern, die teilweise
benétigt werden, um das Bild fur eine automa-
tische Auswertung vorzubereiten. Durch Einsatz
dieser Filter kann in den Bildern eine Verdnderung
der Graustufen, Hervorhebung von Kanten oder
Nachscharfen des Bildes durchgefiihrt werden.
Die Graubildbearbeitung ermoglicht, die Werte
der einzelnen Pixel Uber den gesamten Bildinhalt
zu andern. Hierfur gibt es zwei Moglichkeiten: Die
Einstellung von Kontrast, Helligkeit und Gamma
oder den Vergleich der benachbarten Pixel. Der
Vergleich benachbarter Pixel kann als Grundope-
ration betrachtet werden. Die eingesetzten Nach-
barschaftsfilter sind normalerweise Quadrate der
Pixelanzahl 3x3, 5x5, 7x7 usw. Eine typische An-
wendung ist es, den lokalen Kontrast an Phasen-
grenzen zu verbessern. Dies bedeutet, dass bei der
Anwendung eines Kantenfilters die Phasen-uber-
gangsgrenze schmaler wird. Durch diese Operati-
on ist eine genauere Schwellwertsetzung maglich.

Manuelle Bildvermessung

Bei der manuellen Bildvermessung bestimmt der
Anwender, welche Messungen im Bild vorgenom-
men werden. In den OmniMet Systemen besteht
die Moglichkeit der Linienmessung, der parallelen
Linienmessung, der Radien- oder Durchmesser-
bestimmung, der freien Linienmessung und der
Winkelbestimmung. Der Anwender bestimmt also,
welche MaBe in dem auszuwertenden Bild von
Interesse sind. Die ermittelten Messwerte kdnnen
gespeichert werden und in Datenverarbeitungs-
programmen weiter ausgewertet werden. Diese
Auswertungsmethode ist natdrlich sehr zeitauf-
wendig und somit nur fur eine begrenzte Anzahl
von Bildern anzuwenden. Im Bild rechts ist das
Beispiel einer parallelen Linienmessung dargestellt.
Diese Messmethode ist eine der am haufigsten
angewendeten Messungen zur Bestimmung von
mittleren Schichtdicken.

Zusatzlich zu der manuellen Vermessung besteht
die Moglichkeit, Textfelder mit Bemerkungen bzw.
Beschreibungen in die einzelnen Bilder einzufu-
gen. Anmerkungen zu den Bildern oder Bildinhal-
ten kénnen somit (wie ein Aufkleber) einfach ein-
gefligt werden. Besonders wichtig ist das Einfigen
des MaBstabbalkens, der in der unteren Ecke des

Bildes eingeftigt werden kann. Der eingeblendete
MaBbalken ermoglicht bei Veranderung der Bild-
groBe jederzeit eine Kontrolle der Messergebnisse.

Automatische Bildvermessung

Wenn detaillierte Messreihen durchgefiihrt wer-
den sollen oder eine hohe Genauigkeit der quan-
titativen Auswertung gefordert ist, ist es wichtig,
diesen Prozess zu automatisieren. Betrachtet man
zum Beispiel die manuelle Schichtdickenmessung,
ist es in diesem Beispiel mdglich, den prozentua-
len Porenanteil innerhalb der Schicht zu vermessen
und gleichzeitig die Schichtdickenverteilung zu be-
stimmen. Im Folgenden ist dieser Ablauf der Mes-
sung dargestellt und beschrieben.

Schwellwert

Die Schwellwertsetzung dient zur Auswahl eines
bestimmten Grau- oder Farbwertbereichs. Die aus-
gewahlten Grau- oder Farbwertbereiche werden
durch unterschiedliche Falschfarben (Bitplanes)

Parallele Linienmessung zur Bestimmung der mittleren
Schichtdicke

dargestellt. Die Bitplanes sind eine binare Schicht,
die Uber den ausgewdhlten Schwellwertbereich
gelegt wird. Die Vermessung der geometrischen
GroBen wird dann an den gewadhlten Bitplanes
vorgenommen.

Der erste Schritt der Schwellwertsetzung ist die
Darstellung des Grau- bzw. Farbwerthistogramms.
Das bedeutet, dass jedem Pixel im Bild der entspre-
chende Grau- oder Farbwert zugeordnet wird und
danach die Grau- oder Farbwerte als Histogramm
dargestellt werden. Beim Arbeiten im Grauwertbe-
reich wird die Grauskala mit 8 Bit Tiefe aufgelost.
Das bedeutet, dass das Bild in 256 Graustufen
dargestellt wird. SCHWARZ entspricht dem Wert 0
und WEISS dem Wert 255.
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Beim Arbeiten mit einem Farbbild entsprechen die
gleichen 256 Werte der Helligkeit. In Abbildung
unten wurde die gelbe Bitplane ausgewahlt und
der auszuwertenden Schicht zugewiesen. Die Dar-
stellung entspricht der Farbschwellwertsetzung im
HLS-Raum, wie oben beschrieben.

Thermische Spritzschicht, erfasst mit 1200 x 1600 Pixeln

192

128 192

299

- 1] U
HLS Schwellwertbild der Schicht mit gelb Uberlagerter Bitplane

Binarbildbearbeitung

Nachdem die Schwellwerte ausgewahlt wurden,
kénnen die unterschiedlichen Phasen bzw. Be-
standteile des Geflges durch unterschiedliche
Bitplanefarben dargestellt werden. Es ist moglich,
mehrere Phasen oder Bestandteile in einem Ar-
beitsschritt automatisch zu vermessen. Die binare
Bildbearbeitung ermoglicht die separate Bearbei-
tung der ausgewahlten Bitplanes. Die Bearbeitung
der einzelnen Bitplanes ermdglicht es, die Phasen
oder Bestandteile nach deren Morphologie oder
GroBe zu unterscheiden. Zusatzlich besteht die
Méglichkeit, Uber Ausschlussverfahren Phasen
oder Bestandteile in die Messung einzubeziehen
oder auszuschlieBen. Die Binarbildbearbeitung er-
laubt also dem Anwender auszuwahlen, welche
Phasen oder Bestandteile von Interesse sind.

Im Beispiel der Schicht ist es also mdglich, den
prozentualen Flachenanteil der Poren (schwarz)
in der Schicht zu bestimmen und gleichzeitig eine
GroBenverteilung der Porenflachen und mittleren
PorengréBe zu ermitteln. Vor der Vermessung der
Schichtdickenverteilung ist es aber notwendig, die
Bezugsflache im Gebiet der Schicht zu definieren.
Die Kombination unterschiedlicher binarer Befeh-
le wie Fullen und SchlieBen werden verwendet,
um unsichtbare Poren auszuschliessen. Um die
Schichtdickenverteilung zu ermitteln, wird der aus-
gewahlte Bereich mit einem Gitternetz Uberlagert.

Durch Boolesche Operationen ist es nun mdglich,
eine logische VerknUpfung der unterschiedlichen
Bitplanes (gelb und rot) vorzunehmen. Boolesche
Verkntpfungen sind also logische Funktionen zwi-
schen zwei unterschiedlichen Bitplanes. Im Allge-
meinen handelt es sich um die Verknpfungsarten
ODER und UND.

Bilddarstellung nach Binarbildoperationen, Fillen, Schlissen,
und Uberlagerung des Gitternetzes.
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Bei einer UND-VerknUpfung in der Schicht betrach-
tet man nun die roten Linien, die sich mit der gel-
ben Bitplaneflache decken. Die Abbildung unten
zeigt das Ergebnis der Booleschen UND-VerknUp-
fung. Bei der ODER-VerknUpfung ist es moglich,
zwei unterschiedliche Phasen miteinander zu ver-
binden. Hat man zum Beispiel Oxide und Sulfide
anfangs einzeln ermittelt und jeweils in einer ande-
ren Bitplane dargestellt, so kann man tber ODER-
VerknlUpfung den Gesamtanteil der EinschlUsse
ermitteln.

Darstellung der Messlinien nach Boolescher UND Verknupfung

Eine der leistungsfahigsten Binarbildfunktionen ist
die Méglichkeit, die einzelnen geometrischen Pa-
rameter in Gruppen zu unterteilen. Diese Untertei-
lung kann Uber die Form oder die GroBe vorgenom-
men werden. Es kann eine einzelne GréBenangabe
(>5 mm) oder eine mehrfache GréBenangabe sein
(>2 und <5). Wenn eine maximal zuldssige Poren-
groéBe spezifiziert ist, konnen alle Poren, die diese
Spezifikation Ubertreten, gekennzeichnet werden.
Die Messparameter konnen sich auf unterschied-
liche GroBen beziehen. Als Messparameter kén-
nen alle zur Verfiigung stehenden geometrischen
GroBen wie Durchmesser, Langenverhaltnis, Fla-
chen usw. angewandt werden. Zusatzlich spielen
Formfaktoren eine wesentliche Rolle, z.B. bei der
Klassifizierung von Poren. Poren, die durch Ausga-
sen im Material entstehen, sind kreisférmig, Poren,
die durch Schrumpfung entstehen, haben oft we-
sentlich kompliziertere Formen. Mit Formfaktoren
ist man in der Lage, Teilchen oder Poren auf das
Verhaltnis, z.B. Flache/Umfang, zu Uberprifen. In
diesem Beispiel der Schicht wurden die Poren von
den langlichen Oxiden getrennt.

Gitterlinien, die die Schicht Uberlagern, werden
anschlieBend fur die Lingenmessung ausgewertet.
Die Einzelldngen der Linien werden als Histogramm
dargestellt, das statistische Daten wie Minimum-,
Maximum-, Mittelwert- und Standardabweichung
in der Schicht aufzeigt.
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Histogrammdarstellung der gemessenen Linien aus
nebenstehender Abbildung.

Die quantitativen Messungen kann man in zwei
Kategorien aufteilen: in feldspezifische oder ob-
jektspezifische Messungen. Die Langenmessung
der Gitterlinien ist eine objektspezifische Messung.
In diesem Fall wird jede einzelne Lange gemessen
und im Histogramm mit der dazugehorigen Statis-
tik dargestellt. Im Falle der KorngréBenverteilung
oder der TeilchengroBenverteilung werden die
Korner oder Teilchen, die den Bildrand schneiden,
geldscht. Damit werden nur Kérner oder Teilchen
gemessen, die innerhalb des Bildes liegen.

Feldmessungen werden am gesamten Bild durch-
gefuhrt und ermitteln die Summe aller Vorkomm-
nisse im Bild oder in dem gewahlten Bildausschnitt.
Statistische Informationen bei Feldmessungen kon-
nen nur dann erhoben werden, wenn mehrere Ein-
zelfelder analysiert werden. Die Feldmessung wird
eingesetzt, um Phasenanteile in Mikrogefigen
zu bestimmen. Im Allgemeinen wird bei der Feld-
messung der prozentuale Phasenanteil bestimmt.
Die Ermittlung der Flachenanteile basiert auf dem
Verhaltnis der Pixel einer Bitplane zur Gesamtpixe-
lanzahl des Bildes. Im Falle der Schicht ergibt sich
die Notwendigkeit, die Porositat im Verhaltnis zur
Schicht und nicht im Verhaltnis zum gesamten Bild
zu betrachten. Diese Berechnung erfolgt, indem
man die Anzahl der Pixel in dem zu untersuchen-
den Bitplane, d.h. die Poren in der Schicht, durch
die Gesamtpixelanzahl der Schicht dividiert.
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Allgemeine Applikationen

Buehler ist bereits seit Uber 20 Jahren im Bereich
der quantitativen Bildanalyse tatig. Durch die
langjahrigen Erfahrungen in der quantitativen
Materialkunde haben sich einige Applikationen
als besonders wichtig erwiesen, die nachfolgend
aufgelistet werden.

KorngroBe

Mit Hilfe der Bildanalyse ist es moglich, eine schnel-
le und genaue Bestimmung der mittleren Korn-
zahl und Kornzahlverteilung nach ASTM E 112
zu bestimmen. Selbst wenn nach der Atzung die
Korngrenzen nicht deutlich ausgebildet sind, ist es
maoglich, eine automatische Korngrenzenrekonst-
ruktion durchzufthren. Durch manuellen Eingriff
in die automatische Messung besteht weiterhin
z.B. die Moglichkeit, Zwillingskorngrenzen auszu-
schalten. Besteht eine Vorgabe, welche maximale
oder minimale KorngréBe zugelassen ist, kdnnen
alle Kérner, die nicht dieser Vorgabe entsprechen,
mit einer anderen Bitplanefarbe gekennzeichnet
werden.

Porositat

Porositat ist in vielen technischen Materialien nicht
erwlnscht, da die physikalischen Eigenschaften
des Materials durch Poren verandert werden. Die
Bildanalyse ist in der Lage, eine quantitative Po-
renanalyse durchzufiihren, welche die Anzahl der
Poren pro Gesichtsfeld, die maximale und mittlere
GroBe, die Porenform und die GroBenverteilung
der Poren in Form eines Histogramms beinhalten
kann.

Linienmessung

In einer Vielzahl von Messaufgaben reicht eine
manuelle Linienmessung aus. Werden jedoch ein
hohes MaB3 an Genauigkeit und statistische Wer-
te gefordert, ist die automatische Bildanalyse eine
groBe Zeitersparnis. Eine Beschichtung oder eine
Schicht wird aufgrund der Pixelwerte ermittelt und
nach der Binarisierung der Schicht werden Gber die
Schicht Gitterlinien gelegt. Durch Boolesche Ver-
kntpfung werden die Pixel zwischen der Schicht
und den Gitterlinien ausgewertet. Das Resultat ist
die automatische Bestimmung der Linienldngen,
welche die Schichtdicke darstellen.

Form- und GréBenmessung

Die Form des Graphits in Gusseisen ist entschei-
dend fir die Qualitat und Verformbarkeit des Ma-
terials. Gusseisen wurde so entwickelt, dass der
Graphit in Form von Kugelchen auftritt. Dadurch
wurden die mechanischen Eigenschaften des Ma-
terials deutlich verbessert. Jedoch kédnnen Schwan-
kungen der chemischen Zusammensetzung der
Schmelze oder andere Faktoren die Graphitkugeln
dazu bringen, eine unregelmaBige Form anzu-
nehmen. Diese Formveranderung kann zu einer

Verminderung der mechanischen Eigenschaften
fuhren. Mithilfe der quantitativen Bildanalyse be-
steht die Moglichkeit, die Graphitformen zu kon-
trollieren und die nodularity (Kugelchenbildung)
des Graphits festzustellen.

Die gleichen Auswertungstechniken kdnnen na-
tdrlich auf alle Arten von Partikeln angewandt
werden.

Prozentuale Phasenanteilsbestimmung

Die Flachenprozente verschiedener Phasen in Mik-
rostrukturen beeinflussen die Materialeigenschaf-
ten. Die Zugfestigkeit von Gusseisen z.B. hangt
direkt mit dem prozentualen Anteil des Perlits zu-
sammen. Es besteht die Moglichkeit, in einem Bild
unterschiedliche Phasen guantitativ zu bestimmen.
Es ist zum Bespiel eine wesentliche Aufgabe der
guantitativen Bildanalyse im Bereich der Reinheits-
gradbestimmung in Stahl, die prozentualen Antei-
le von Sulfiden und Oxiden zu bestimmen.

N

TiPPs ZUR BILDARCHIVIERUNG UND
BiLDANALYSE

Wahlen Sie ein Kamerasystem mit der Pixel-
dichte aus, die fur die Aufgaben ausreichend
ist. Speichern Sie wenn maoglich die Bilder
mit MaBbalken ab. Wenn Sie Bilder fur eine
spatere Auswertung abspeichern, achten
Sie darauf, dass die Bilder als Originalbilder
abgespeichert werden.

AN £
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EIN KURZER UBERBIT_ICK UBI_E_R DIE

Die Harteprifung, wie sie bei vielen Materialien
und insbesondere bei Metallen angewandt wird,
ist eine ndtzliche mechanische Prifung, die in di-
versen Formen seit Gber 250 Jahren durchgefuhrt
wird. Obwohl die Harte nicht als physikalische Ei-
genschaft definiert ist, darf deren Bedeutung nicht
unterschatzt werden. Die sich aus einer Hartepri-
fung ergebenden Informationen kénnen andere
Materialpriftechniken wie die Zug- oder Druck-
prufung ergénzen und werden haufig in Kombina-
tion mit diesen verwendet, um kritische Material-
informationen zu erhalten.

Uber Jahre hinweg wurden diverse Verfahren zur
Bestimmung der Harte von Materialien entwickelt
und angewandt. Von friheren Formen der Ritz-
prafung bis zu modernen Methoden, die automa-
tisierte Bildauswertungsverfahren nutzen, hat sich
die Harteprtfung zu einem effektiven und prézisen
Materialprifverfahren entwickelt.

Eine der frihesten Formen der Harteprifung ist
die Balkenritzprufung, die bis in das Jahr 1722
zuriickreicht. Diese Priifung nutzte einen Balken,
der von einem Ende zum anderen Endein in seiner
Harte zunahm. Der Punkt, an dem das zu prifende
Material in der Lage war, einen Kratzer am Balken
zu hinterlassen, wurde als Harte des Priflings de-
finiert. Im Jahr 1822 wurden Hartepriftechniken
eingeflhrt, bei der die Oberflachen der Prifmate-
rialien mit einem Diamanten geritzt und anschlie-
Bend die Breite der Linie vermessen wurden. Die-
ser Ansatz flhrte schlieBlich zur Entwicklung der
Mohs-Skala, einer Hartereferenz, die im geologi-
schen Bereich nach wie vor genutzt wird.

Die Mohs-Skala [34] besteht aus 10 Mineralien, die
von sehr hart (10 = Diamant) bis weich (1 = Talk)
eingestuft werden. Nun kann jedes Mineral alle
Mineralien ritzen, die in der Mohs-Skala niedriger
eingestuft sind. Die Mohs-Skala ist nicht linear. Der
Harteunterschied zwischen 9 und 10 ist erheblich
groBer als der Harteunterschied zwischen 1 und 2.
Um die Mohs-Skala in unseren Kontext zu bringen:
geharteter Werkzeugstahl ware der auf der Skala
bei circa 7 oder 8 einzuordnen.

In den folgenden 75 Jahre wurden weitere prazise-
re Verfahren der Ritzpriifung eingefthrt. Die dabei
verwendeten Apparate beinhalteten ein integrier-
tes Mikroskop, einen Tisch und einen Belastungs-
mechanismus fir den Diamantkorper, mit dem
zunehmende Lasten bis 3 Gramm aufgebracht
werden konnten. Das zu prifende Material wurde
unter unterschiedlicher Lasteinwirkung geritzt und
anschlieBend mit einem Standardritzsatz bekann-
ter Werte verglichen.

Zu einem spateren Zeitpunkt wurde dann die Ein-
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Definition

Nach Adolf Martens wird die Harte als Widerstand
bezeichnet, den ein Material dem Eindringen eines
anderen (wenig verformbaren) Kérpers entgegen-
setzt.

Der Forménderungswiderstand (Harte) definiert
sich als Quotient einer Prifkraft und der Eindruck-
flache und ist die Grundlage fur den Begriff der
technischen Harte:

H = F/A (F=Prufkraft, A=Eindruckflache)

druckharte eingefthrt. Eine frihe ca. 1859 ent-
wickelte Form basierte auf der Last, die fur die
Erzeugung eines 3,5 Millimeter groBen Eindrucks
im Material erforderlich war. Die erste weitgehend
anerkannte und standardisierte Eindruckhartepru-
fung wurde von J. A. Brinell im Jahr 1900 [35] ent-
wickelt. Die Hartepriifung nach Brinell, die heut-
zutage nach wie vor weitgehend angewandt wird,
beinhaltete das Eindriicken der Metalloberflache
mit einer 1 bis 10 mm groBen Stahlkugel (heutige

Histroischer Wilson Rockwell Tester der J-Serie, circa 1960.

Kugeln sind aus Wolframkarbid) und Lasten von
bis zu 3000 Kilogramm. Der resultierende Abdruck
bzw. der Durchmesser des Eindrucks wird gemes-
sen und daraus ein mathematisch berechneter
Hartewert abgeleitet.

Die gehartete Stahlkugel der Prafung nach Brinell
beschrankte die Prufung auf Materialien mit einer
Héarte von unter ~450 HBS (~48 HRC). Die harte-
re Wolframkarbidkugel vergroBerte diesen Bereich
auf ~ 650 HBW.

Ein anderes Verfahren wurde von dem Wiener Pro-
fessor Paul Ludwik [36] im Jahr 1908 im Grund-
gedanke entwickelt. Wirtschaftlich bedeutsam
wurde das Verfahre aber erst 1914, als die Bruder
Stanley und Hugh Rockwell eine Prufvorrichtung
mit einem konischen Diamanteindringkorper ent-
wickelten haben, das die Eindringtiefe nutzte und
ein Patent fur den Entwurf eines Rockwell-Prif-
gerats beantragt haben. Ein Vorteil dieses neuen
Prufgerates bestand in der Schnelligkeit des Ver-
fahrens zur Bestimmung der Auswirkungen der



Warmebehandlung an Stahllagerringen.

Weitere Patentanmeldungen die das Prifverfahren
verbesserten wurden zwischen 1919 und 1924
vorgenommen und genehmigt. Stanley Rockwell
begann parallel dazu mit der kommerziellen Pro-
duktion von Rockwell-Prifgerdten in Zusammen-
arbeit mit dem Geratehersteller Charles H. Wilson
in Hartford, Connecticut, USA. Das Unternehmen
entwickelte sich zu Wilson Mechanical Instrument
Co. und wurde als fuhrender Hersteller von Rock-
well-Prifgeraten bekannt. Nach einigen Eigentu-
merwechseln Ende des 20. Jahrhunderts wurde
Wilson zu einem wichtigen Bestandteil von lllinois
Tool Works nachdem das Unternehmen im Jahr
1993 von Instron und im Jahr 2011 von Buehler
tbernommen wurde. Die Ubernahme von Wolpert
Hardness und Reicherter Hardness fuhrte zur Pla-
nung und Produktion von ausgezeichneten Harte-
prifsystemen.

Die Prifung nach Rockwell bleibt eine der effek-
tivsten und weitest verbreiteten Harteprifverfah-
ren. Jedoch sind die unterschiedlichen Skalen (15
Standard-Rockwell und 15 Superrockwellskalen)
ein groBer Nachteil der Prifung nach Rockwell,
besonders wenn die Bewertung des kompletten
Materialhartebereichs erforderlich ist.

Die Harteprufung nach Vickers [37], die urspring-
lich als Alternative zum Brinell-Verfahren konzi-
piert wurde, wurde ca. 1922 von Smith und Sand-
land in dem Unternehmen Vickers Ltd., einem
britischen Technikkonglomerat, entwickelt. Bei
der Entwicklung des neuen Eindringk&rpers haben
sich die Entwickler fir eine Geometrie entschie-
den, die Hartewerte produziert, die mit den Bri-
nellwerten in dem Bereich nahezu identisch sind,
wo beide Prifungen angewandt werden kénnen.
Hierbei handelte es sich um eine gut durchdach-
te Entscheidung, da die Vickers-Prifung so au-
Berst einfach Gbernommen werden konnte. Das
ideale d/D-Verhaltnis (d = Abdruckdurchmesser,
D = Kugeldurchmesser) fur einen kugelférmigen
Eindringkdrper betragt 0,375. Wenn Tangenten
zur Kugel an den Abdruckkanten fur d/D = 0,375
gezogen werden, treffen sich diese unterhalb der
Mitte des Abdrucks in einem Winkel von 136°,
d.h. dem fur den Vickers-Eindruckkorper gewahl-
ten Winkel. Dies resultierte in einer konsistenteren
und vielseitigeren Harteprifung, mit der beliebige
Materialien (auBer Diamanten) bewerten werden
konnten, und hatte den duBerst wichtigen Vorteil,
dass die Harte aller Materialien in einer kontinu-
ierlichen Skala zusammengefasst werden konnten.

Die ersten Vickers-Prufgerate wurde fur Pruflasten
von 1 bis 120 kgf entwickelt, was eher groBe Ein-
drtcke hervorbrachte. Das britische National Physi-
cal Laboratory erkannte den Bedarf an niedrigeren
Pruflkréften und berichtete im Jahre 1932 zu die-
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sem Thema. Lips und Sack entwickelten im Jahr
1936 das erste Vickers-Priifgerat fur kleine Lasten.

Im Jahr 1939 wurde eine Alternative zur Vickers-
Prifung von Fredrick Knoop am US-amerikani-
schen National Bureau of Standards eingefihrt.
Die Harteprifung nach Knoop [38] nutze eine
flachere, verldngerte Form der Diamantenpyra-
mide und wurde fir den Einsatz bei niedrigeren
Prufkraften als bei der Vickers-Harteprifung ent-
wickelt, wodurch eine prazisiere Priifung von spro-
dem oder dinnem Material méglich wird. Sowohl
die Prifung nach Vickers als auch die Prifung nach
Knoop gelten heutzutage nach wie vor als popula-
re Harteanalyseverfahren.

Die Harteprufgeratetechnik entwickelte sich in der
zweiten Halfte des 20. Jahrhunderts nicht wesent-
lich weiter, die meisten Systeme nutzten das Tot-
gewichtverfahren zur Aufbringung der Priiflasten.
Wahrend die Totgewichttechnik ziemlich einfach,
zuverldssig und weitestgehend anerkannt war,
sind mit dem Verfahren dennoch auch Mehrdeu-
tigkeiten verbunden. Eine arbeitsintensive Produk-
tion in Kombination mit dem Komplexitaten eines
hochmechanischen Systems mit Hebeln, Zapfen
und Fuhrungen resultierte in einer erforderlichen
Weiterentwicklung. Es wurde offensichtlich, dass
andere neu entwickelte Formen der Kraftregulie-
rung von Messgeraten gleichermaBen fir die Har-
tepriifung eingesetzt werden konnten.

Mit dem zunehmenden Bedarf an Produktivitat,
Prazision, Anwenderfunktionen und Wieder-
holbarkeit wurde die Lastzellentechnologie mit
geschlossenem Regelkreis zu einem Faktor der
Harteprifung. Wahrend der 50er Jahre des 20.
Jahrhunderts bereitete Instron den Weg fur die
Nutzung von geschlossenen Regelkreissystemen
in Zugprufgeraten. Geschlossene Regelkreissyste-
me unterscheiden sich dahingehend von offenen
(Totgewicht-)Systemen, da sie Uber ein Mittel zur
elektronischen Messung der wahrend jeder Pri-
fung ausgelbten Kraft verfigen und die Informa-
tionen zurlick in das Regelsystem leiten. Durch den
Zusammenschluss von Instron und Wilson konnte
die Regelung mit geschlossenem Kreislauf effektiv
auf die Harteprufgerate angewandt werden und
Systeme mit einer nie dagewesenen Wiederholbar-
keit entwickelt werden. Ende des 20. Jahrhunderts
wurde diese Technologie erstmalig in Rockwell-
Prufgerate und spater in Knoop/Vickers- sowie Bri-
nell-Systeme integriert. Diese Technologie ist heut-
zutage ein populdres und weitgehend genutztes
Format. Einhergehend mit den Fortschritten in der
Computersteuerung sind nun vollautomatische
Systeme erhaltlich, die eine héhere Geschwindig-
keit und Prazision wie niemals zuvor erreichen
kénnen.
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EINE ZUSAMMENFASSUNG DER

Priifung nach Brinell (ASTM E10 und ISO
6506)

Die Prtfung nach Brinell wird mit einer Wolf-
ramkarbidkugel (Durchmesser 1; 2,5; 5 oder
10 mm) unter einer konstanten Prifkraft,
Ublicherweise zwischen 187,5 und 3000 kgf
und einer bestimmten Eindringzeit (10 bis
30 Sekunden) durchgefihrt. Die Haltezeit ist
erforderlich, um sicherzustellen, dass keine
Einflisse mehr durch plastisches FlieBen des
Metalls auftreten. Fir bestimmten Anwen-
dungen kommen auch geringere Prufkrafte
zum Einsatz. Nach Wegnahme der Prifkraft
wird der resultierende runde Eindruck im
rechten Winkeln Gber dem Eindruck mithil-
fe eines einfachen Mikroskops oder eines
automatischen Messgerdts gemessen. Der
Durchschnittswert zweier Diagonalenmes-
sungen wird zur Berechnung der Harte her-
angezogen. Eine minimale Materialdicke von
mindestens 8x der Priiftiefe wird empfohlen
(ISO 6506).

d

Schematische Darstellung der Brinell-Prifung.

Die tatsachliche Harte nach Brinell (HB) wird
unter Berlcksichtigung der Eindrucktiefe und
der Prufkraft berechnet:

HB = 2L
2 ©- VD - )

Dabei ist F = Last, D = Durchmesser des Ku-
geleindrucks und d = Durchmesser des Ab-
drucks. Die Brinellhdrte wird in der Regel aus
einer Tabelle ermittelt, die den Hartewert in
Abhéangigkeit von Eindruckdurchmesser, Pruf-
kraft und Kugeldurchmesser auflistet. AuBer-
dem sind automatische Brinell-Messgeraten
zur Ermittlung der Harte erhaltlich.
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Die Prifung nach Brinell wird fur gewohnlich bei
der Prifung von Aluminium- und Kupferlegie-
rungen (mit niedrigen Kraften) oder Stahlen und
Gusseisen (mit hoheren Kraften) angewandt. Bri-
nell-Prufgerdte werden haufig speziell fur die Pri-
fung groBer Teile, wie Motorgussteile und Rohrlei-
tungen mit groBen Durchmessern, hergestellt.

Aufgrund der groBen Anzahl an verfligbaren Ku-
gelgréBen und Lasten besteht die Maoglichkeit,
einen sehr groBen Hartewertebereich mithilfe der
Prafung nach Brinell zu prifen. Da die Eindringku-
gel selbst verformt werden kann, ist der Einsatz bei
sehr harten Werkstoffen begrenzt.

Zu beachten ist, dass es eine Beziehung zwischen
der Last und dem Kugeldurchmesser (L/D2) gibt,
wobei Priifungen mit einer Kombination aus Last
und EindruckgréBe angesichts der gleichen HB-
Werte dasselbe Verhaltnis aufweisen. Prifungen
mit unterschiedlichen Verhaltnissen kénnen nicht
miteinander verglichen werden. Fehler bei der
Messung nach Brinell sind normalerweise schlech-
ten Oberflachenbedingungen oder Bedienerfeh-
lern bei der optischen Messung zuzuschreiben,
aufgrund der groBen EindruckgroBe sind diese
Fehler jedoch begrenzt.

Priifung nach Rockwell (ASTM E18 Metalle,
ISO 6508 Metalle und ASTM D785 Kunststoffe)
Aufgrund der Einfachheit des Verfahren und des
geringen Zeitaufwands bei der Prifung ist Rock-
well das weltweit am haufigsten angewandte Har-
teprufverfahren. Als Eindringkérper werden ent-
weder ein Diamantkegel oder Hartmetallkugeln
mit unterschiedlichen Durchmessern verwendet.
Die fruher gebrauchlichen Stahlkugeln kommen
heute nur noch in Ausnahmefallen zum Einsatz.
Bei der Prufung dringt der Eindringkdrper zunachst
mit einer Vorkraft F, in die Probe bis zu einer Tie-
fe ein, die als Bezugsebene fir die weitere Mes-
sung dient. Hier wird die Tiefenmesseinrichtung
auf Null gestellt. AnschlieBend wir die Prifzusatz-
kraft F, aufgebracht und nach einer in der Norm
definierten Einwirkdauer gehalten. Dabei wird die
maximale Eindringtiefe erreicht. Danach wird die
Prafkraft F, wieder zuriickgenommen, so dass nur
noch die Prufvorkraft F, wirkt. Gleichzeitig bewegt
sich der Eindringkérper um den elastischen Anteil
bei der Verformung zurtick und verharrt bei der
verbleibenden Eindringtiefe h, mit deren Hilfe die
Rockwellhdrte HR definiert ist:

HR =N - h/S

HR = Rockwellharte

N = Konstante

h = bleibende Eindringtiefe

S = Skalenteilung

Die Rockwellharte ist willktrlich definiert und als
reiner Werkstoffkennwert zu sehen. Um einen
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Table 52: Die gebrauchlichsten Rockwellskalen beim Rockwell- und Superrockwellverfahren

Skala Prafvorkraft (kg)
HRA 10
HRB 10
HRC 10
HR15N 3
HR30N 3
HR45N 3

Diamond Indenter

Depth to which
indenter is forced

LS V.

[ -

N P
N e "
e o Depth to whic
RN el i\indenter is
\ forced by
N major load

Increment in depth due to increment in
load is the linear measurement that
forms the basis of Rockwell hardness
tester readings

Schematische Darstellung des Rockwell-Prozesses mit einem
Diamantkegel-Eindringkorper.

maoglichst breiten Anwendungsbereich des Verfah-
rens zu schaffen, wurden mehrere Rockwellskalen
entwickelt. Keine dieser Skalen deckt den gesam-
ten Hartebereich ab, was gleichzeitig der groBte
Nachteil des Verfahrens darstellt. Die HRA Skala
deckt dabei noch den weitesten Hartebereich ab,
wird aber kaum angewendet.

Prafablauf einer Rockwellprifung:

¢ Aufbringen der Prufvorkraft. Die ,Null“-Position
wird registriert.

e Graduelle Austibung der Last bis zum Erreichen
der groBen Last. Die maximale Penetrationspositi-
on wird registriert.

¢ Entfernung der Last, bis die Prufvorkraft wieder
erreicht ist

Fur das gesamte Verfahren sind nur wenige Sekun-
den (bis zu 15 Sekunden ftir Kunststoffe) erforder-
lich. Der Hauptvorteil der Prafung nach Rockwell
darin besteht, dass Ergebnisse schnell und direkt
erzielt werden, ohne dass eine zweite, dimensio-
nale Messung erforderlich ist.

Es gibt zwei Arten der Priifung nach Rockwell:

1. Rockwell: Die Prufvorkraft betragt 10 kgf und
die Prifzusatzkraft 60, 100 oder 150 kgf.

2. Oberflache Rockwell: Die Prifvorkraft betragt 3
kgf und die Prifzusatzkraft 15, 30 oder 45 kgf.

Die Wahl des Eindringkdrpers hangt im Wesent-

Prufzusatzkraft (kg)

Eindringkérper

60 Diamant
100 1/16in Kugel
150 Diamant
15 Diamant
30 Diamant
45 Diamant

lichen von den Eigenschaften des zu prifenden
Materials ab. Rockwell-Hartewerte werden als eine
Kombination der Hartezahl und eines Skalensym-
bols ausgedrickt, womit der Eindruckkdrper und
die Prifkraft hinterlegt werden. Die Hartezahl wird
durch das Symbol HR und der Skalenbezeichnung
ausgedrickt.

Am haufigsten wird ein Diamanteindringkérper
mit einem Kegel von 120 Grad zum Prifen von
geharteten Stahlen und Hartmetallen eingesetzt.
Weichere Materialien werden haufig mit Wolfram-
karbidkugeln mit Durchmessern von 1/16 Zoll bis
1/2 Zoll geprift. Insgesamt ergeben sich aus der
Kombination von Eindringkérper und Priifkraft 30
unterschiedliche Skalen. Der Hartewert wird als
Hartezahl gefolgt von den Buchstaben HR und der
jeweiligen Skala angegeben. Die Angabe 63 HRC
steht fUr eine Harte von 63 auf der Rockwell-Skala
C. Hohere oder niedrigere Werte stehen fir hohe-
re oder geringere Materialharten. Rockwell-Prif-
krafte konnen entweder mit Lastzellensystemen
mit geschlossenem Regelkreis oder traditionellen
Totgewichtsystemen ausgelbt werden.

Faktoren mit Einfluss auf Genauigkeit,
Prazision und Ausrichtung bei der Priifung
nach Rockwell

Eine der Hauptfaktoren mit Einfluss auf die Prazisi-
on und Zuverlassigkeit der Prifung nach Rockwell
ist das Prufgerat selbst. Schwankungen der Prif-
ergebnisse sind die Summe der durch die Ausrus-
tung verursachten Schwankungen und die durch
den Bediener und Umweltbedingungen verursach-
ten Schwankungen. Priifungen der Messgerate-
Wiederholbarkeit und -Reproduzierbarkeit (GR&R)
kénnen den Grad aufzeigen, bis zu dem durch die
Maschine verursachte Schwankungen die verfug-
bare Verfahrenstoleranz aufnehmen kann. Hohe
Schwankungen (oder kleine Verfahrenstoleran-
zen) fuhren zu einer hoheren GR&R. Anhand einer
GR&R-Prufung mit unterschiedlicher Ausristung
fir dasselbe Verfahren kann der Anwender die
inhdrenten Schwankungen der Maschinenwerte
direkt vergleichen (je niedriger der GR&R-Werte
ist, desto besser ist die Leistung der Ausrlstung).
Untersuchungen haben ergeben [39], dass Lastsys-
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teme mit geschlossenem Regelkreis sowie sonstige
Designfaktoren und die Produktionsqualitat die
Leistung der AusrUstung in hohem MafBe verbes-
sern kénnen.

Die Prifung nach Rockwell wird als einfaches und
schnelles Prafverfahren eingestuft. Dennoch muss
gewadhrleistet werden, dass der Zustand der Ma-
schine, der Priifling und der Prifaufbau zur Si-
cherstellung konsistenter und genauer Ergebnisse
korrekt sind. Es gibt zahlreiche Faktoren, die das
Rockwell-Ergebnis negativ beeintrachtigen kon-
nen. In den meisten Fallen kénnen diese durch
eine ordnungsgemalBe Kalibrierung und Wartung
vermieden werden. AuBBerdem muss sichergestellt
sein, dass das korrekte Verfahren angewandt wird.

Eine der haufigsten Fehlerquellen ist eine Bescha-
digung des Eindringkdrpers. Diamanteindringkor-
per sind auBerst hart, jedoch auch ziemlich sprode.
Demzufolge besteht die Mdglichkeit, dass diese
durch eine starke Schlageinwirkung beschadigt
werden. Durch eine derartige Beschadigung (oder
einen UbermaBigen VerschleiB der Spitze) wird
der Widerstand beim Eindringvorgang verandert,
was zu einem hoéheren Hartemessergebnis flhren
kann. Genauso kann ein deformierter kugelférmi-
ger Eindringkdrper der Grund fir zu hohe Mess-
werte sein.

Eine weitere haufige Fehlerquelle ist die Ablen-
kung der Lastbahn. Dies kann zahlreiche Ursachen
haben, wobei alle in der Regel zu niedrigen Rock-
well-Hartewerten fihren. Ist der Amboss bescha-
digt oder weist dieser einen Eindruck auf, dann
absorbiert auf der Oberflache erhéhtes Material ei-
nen Teil der Ablenkung unter Lasteinwirkung. Sind
Verschmutzungen oder Fett im Kontaktbereich
zwischen dem Amboss und der Stellschraube bzw.
dem Stellschraubenmechanismus selbst vorhan-
den, verursacht dies eine GbermaBige Ablenkung
und andert das Hartemessergebnis.

Der Prifling selbst ist fur die Erzielung von guten
Ergebnissen besonders wichtig. Obwohl die Pri-
fung nach Rockwell im Verhéltnis zu optischen
Prufverfahren unempfindlich gegentber einer
Oberflachenvorbereitung ist, werden genauere

25 2

und reproduzierbarere Ergebnisse erzielt je besser
die Oberflachenbeschaffenheit ist. Die Unterseite
des Priflings muss den Amboss sicher und ohne
Einwirkungen durch Ablagerungen oder sonstigen
losen Material kontaktieren. Priflinge sollten vor
der Prufung stets gereinigt werden. AuBerdem
muss der Priifling wahrend der Prifung in einer
stabilen Art und Weise gehalten werden, da Be-
wegungen des Priflings das Ergebnis erheblich
beeintrachtigen kénnen. Eine Bewegung von 2
um entspricht 1 Rockwell-Punkt. Eine UbermaBige
Schwingung der lokalen Umgebung oder ein un-
geeigneter Tisch konnen vergleichbare Probleme
verursachen.

Der Uberwiegende Teil der oben beschriebenen
Probleme kann vermieden werden, wenn der Be-
diener angemessen geschult, die Probe ordent-
lich befestigt und die Umgebung fur die Prifung
geeignet ist. AuBerdem sollten regelmaBig Reini-
gungs- und Wartungsarbeiten durchgefihrt wer-
den.

1 1
20 7711573

5
0

15 121 1018
E as=z

GR&R Value

Closed Loop

Dead Weight, Analog \.
Dashpot
Dead Weight, Analog
Motorised
Dead Weight, Analog
Motorised
Dead Weight, Digital
Dead Weight, Digital

GR&R Ergebnisse verschiedener Rockwell-Harteprufer.
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Das Verfahren nach Vickers (EN ISO 6507)
1925 entwickelten R. Smith und G. Sandland in
GroBbritannien das Vickers-Verfahren, das die Mi-
krohartepriifung erméglichte.

Der Eindringkdrper fur das Vickersverfahren ist
eine gerade Pyramide aus Diamant mit quadrati-
scher Grundflache und einem Flachenwinkel von
136°. Die Geometrie wurde so gewahlt, um ver-
gleichbare Werte zum Brinelltest zu erhalten. Fur
Vickers-Hartewerte mit F > 49 N und Brinell-Har-
tewerte bis zum Belastungsgrad 30 gilt nach DIN
50150 bis HV 470 : HB=0,95 x HV. Das ideale d/D
Verhaltnis (d = Eindruckdiagonale, D= Kugeldurch-
messer) fir einen kugelférmigen Eindringkorper
liegt bei 0,375. Bei diesem Verhaltnis schlieBen die
Tangenten an dem Berthrungskreis einen Winkel
von 136° ein und man erhalt so dhnliche Eindruck-
geometrien.

Der Einsatz des Diamanten flr das Vickersverfah-

Vickers

Schematische Darstellung des Vickers-Eindringképers und Form
eines Eindrucks

ren hat den Vorteil, dass er fur fast alle Werkstof-
fe (ausgenommen Diamant) einsetzbar ist und in
einer kontinuierlichen Harteskala gefuhrt werden
kann.

Die Prufkraft soll innerhalb von 10 s stoBfrei aufge-
bracht und zwischen 10 und 15 Sekunden gehal-
ten werden. Die Geometrie des Indenters und die
Genauigkeit der angewendeten Kraft (Last) sowie
der optischen Messeinrichtung (nach EN ISO 6507)
mUssen hierbei eingehalten werden, um korrekte
Ergebnisse zu erhalten. Nach Entfernung der Last
werden an dem bleibenden Eindruck beide Diago-
nalen (d1 und d2) vermessen und gemittelt. Die
Vickersharte ermittelt sich aus der Formel

HV = (0,1891 x F) / d?
wobei F in N angegeben wird und d in mm, was zu

der Einheit N/mm2 fihren wirde, die Werte aber
in der Praxis ohne Einheit angegeben werden.

i i : T T a '.-: FROC 3 'I.-’.IJ.'.;. RN ¢
Beispiel eines gut geformten Vickerseindrucks (400 x)

Beispiel eines verformten Vickerseindrucks (400 x)

Frihere Vickersgerate wurden mit einem Lastbe-
reich von 1kg bis 120kg entwickelt. Da kleinere
Pruflasten benotigt wurden, berichtete das Nati-
onal Physical Laboratory (UK) 1932 erstmalig tber
den Gebrauch von kleineren Priflasten. 1936 wur-
de das erste Gerat mit geringeren Lasten von Lips
und Sack entwickelt.

Da die Form der Vickerseindriicke geometrisch in
allen Lastbereichen gleich ist, bleibt der HV Wert,
mit statistischer Genauigkeit, Uber einen groBen
Lastbereich konstant, solange der geprufte Werk-
stoff homogen ist. Studien Uber die Mikroein-
druckharteprifung haben allerdings gezeigt, dass
die Werte bei sehr geringen Laststufen (< HV 0,2)
nicht konstant sind. Dieses Problem resultiert aus
der geringen Grosse des Eindrucks und der ge-
ringen Eindringtiefe, so dass partielle Werkstoff-
eigenschaften den Wert stark beeinflussen und
das Vermessen der Diagonalen zu starken Fehlern
fuhrt.

Das Symbol fir die Vickersharte ist HV und wird
unter Angabe der Prufkraft (bei Abweichung der
Eindringzeit auch unter Angabe der Eindringzeit)
ausgedrickt; bei einer Last von 300 g und einer
Harte von 375 HV also als 375 HV 0,3.

Beim Vickersverfahren flieBt der elastische Anteil
durch die komplette Ricknahme der Last nicht
mit in die Messung ein. Im Allgemeinen sind die
Eindriicke quadratisch (Abbildung 48) und die
Diagonalen haben fast gleiche Langen. Wie beim
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Brinelltest werden die Vickerswerte Uber die Flache
des Eindrucks an der Probenoberflache und nicht
Uber die Oberflache des Eindrucks ermittelt. Falls
die Form des Eindrucks durch elastische Rickver-
formung deformiert ist (Ublich bei anisotropischen
Werkstoffen), kann es zu starken Abweichungen
zwischen den Diagonalenldangen kommen und die
Diagonalen sollten in diesem Fall gemittelt wer-
den (Abweichungen > 5% sind laut ISO ungdltig).
Moglich ware hier eine Auswertung der Oberfla-
che des Eindrucks Uber Bildanalyse. Da es jedoch
kaum Studien hierzu gibt, wird derzeit nach wie
vor die Messung der Diagonalen vorgenommen,
selbst wenn der Eindruck verformt ist.

Im Zusammenhang mit materialographischen Un-
tersuchungen ist die Mikroharteprifung beson-
ders interessant. Sie wird eingesetzt, um feinste
Anderungen der Harte, die absichtlich oder un-
beabsichtigt dem Werkstoff zugefihrt wurden,
festzustellen. Hartereien setzen diese Technik ein,
um ihre Warmebehandlung an dem eingesetz-
ten Material zu Uberprifen, die Einhartungstiefe
zu ermitteln oder Randentkohlung festzustellen.
Metallographen verwenden die Methode fur die
Auswertung an Teilen, die zu klein sind, um mit
herkdmmlichen Verfahren ermittelt zu werden. Sie
bestimmen so die Homogenitat eines Werkstoffs,
die Harte an einzelnen Kristallen oder Phasen.

Obwohl der Begriff Mikroharte im Allgemeinem
von seinen Anwendern verstanden wird, vermittelt
er den Eindruck, dass die Harte extrem niedrig sei,
was nicht der Fall ist. Lediglich die aufgebrachte
Last und die Eindruckgrésse sind gegentber den
anderen Prifverfahren sehr gering. Der ermittel-
te Hartewert bleibt jedoch gleich. Ausschiisse aus
den Normungsgremien empfehlen daher die Ver-
wendung des Begriffes Mikroeindruckharte oder
Mikroharteprafung.

Das Verfahren nach Knoop

Eine Alternative zum Vickersverfahren bildet das
Verfahren nach Knoop. Frederick Knoop und sei-
ne Kollegen vom ehemaligen National Bureau of
Standards entwickelten ein Verfahren, bei dem ein
Indenter mit rhombischer Grundflache eingesetzt
wurde. Die langere Diagonale ist 7-mal langer als
die kurzere (genau 7,114). Durch diese Form des
Indenters wird die elastische Ruckverformung auf
ein Minimum reduziert. Einige behaupten sogar,
dass gar keine elastische Rickverformung stattfin-
det, aber dies kann nicht sein, da oft eine Abwei-
chung vom idealen Verhéltnis von 7,144 zwischen
der langeren und der klrzeren Diagonale festge-
stellt wird. Der Knoop-Test gleicht im Prinzip dem
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Vickersverfahren und wird mit dem selben Gerat
durchgefuhrt. Fur die Berechnung wird aber nur
die langere Diagonale herangezogen. Dies spart
natdrlich etwas Zeit.

Schematische Darstellung des Knoopeindringkérpers und Form
seines Eindrucks

Die Formel fur die Knoop-Harte lautet
HK = (14,229 x 0,102 x F) / d?

wobei Fin N und d in mm angegeben werden. Die
Harte wird wie bei Vickers angegeben, also z.B.
375 HKO,3, was bedeutet, dass mit einer Last von
300g eine Harte von 375 ermittelt wurde.

Das Knoopverfahren eignet sich besonders fur
das Prtfen von dunnen Schichten. Der Eindruck
ist sehr flach, seine Tiefe betragt 1/30 der langen
Diagonale, so dass auch Folien sehr gut geprift
werden kénnen. Da dadurch auBerdem die Bruch-
gefahr vermindert wird, eignet sich das Verfahren
gut fur sprode Werkstoffe. Abgesehen davon er-
laubt die lang gezogene Form des Eindrucks, rela-
tiv viele Eindrlicke nebeneinander zu legen, ohne
dass der erforderliche Mindestabstand von 2,5 x d
unterschritten wird.

Nachteilig ist allerdings, dass die dreidimensiona-
le Form des Eindrucks sich mit der Last verandert
und somit der Wert je nach Pruflast stark variiert.
Bei groBeren Lasten ist dieser Einfluss nicht mehr
so stark ausgepragt. Umrechnungen zu anderen
Skalen kénnen nur bei einer Standardlast, im All-
gemeinen 500 g, durchgefuhrt werden. Alle Um-
rechnungen basieren auf empirischen Daten. Sie
sind nicht préazise, sondern geschatzt.



Fehlerquellen und Prazision

Viele Faktoren haben Einfluss auf das Resultat ei-
ner Harteprtfung (26). Schon in der Anfangsphase
der Prafungen mit geringen Priifkraften wurde der
Einfluss der Probenpraparation auf das Ergebnis er-
kannt. Fast alle Veroffentlichungen weisen darauf
hin, dass eine ungeeignete Praparation der Pro-
benflache zu hoheren Hartewerten fihren kann,
da es zu einer Kaltverfestigung der Probenober-
flache gekommen ist. Obwohl dies richtig ist, gibt
es auch Falle, bei denen Hitzeentwicklung durch
eine ungeeignete Praparation zu einem Abfall der
Harte gefuhrt hat. Beide Probleme kénnen also auf
eine fehlerhafte Praparation zurlickzufthren sein.
Viele Jahre lang hielt man es fir notwendig, die
Probenoberflache elektrolytisch zu polieren, um
Verformungseinflisse durch die konventionelle
Praparation auszuschlieBen. Studien, z.B. von Len
Samuels (3), haben aber gezeigt dass bei Durch-
flhrung einer modernen mechnanischen Proben-
praparation die elektrolytische Politur nicht langer
notwendig ist.

Ebenso gibt es einige betriebsbedingte Faktoren,
die kontrolliert werden mussen, um optimale Pri-
fergebnisse zu erhalten. So sollte in regelmaBigen
Abstanden der Eindringkérper auf Beschadigun-
gen kontrolliert werden. ISO Normen empfehlen
eine Uberprifung alle 2 Jahre. Einzuhaltende Spe-
zifikationen findet man in den entsprechenden
Normen.

Eine Hauptfehlerquelle bei der Prifung ist das
falsche Ausrichten der Probe in Bezug auf den
Eindringkdrper. Der Indenter selbst muss lotrecht
(+/- 1°) zum Probentisch ausgerichtet sein. Ebenso
muss die Probenoberflache senkrecht zum Inden-
ter stehen. Spezielle Probenhalterungen wurden
entwickelt, um Proben senkrecht, bzw. parallel
zum Tisch, einzuspannen. Wird eine Probe einfach
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auf den Tisch gelegt, so muss ebenfalls die Rick-
seite der Probe parallel zur polierten Oberflache
liegen. Weicht die Oberflache mehr als 1° von der
Parallelitat ab, werden die Eindriicke asymmetrisch
und es besteht die Gefahr des Kippens und Nach-
gebens, wahrend der Eindruck gesetzt wird. Asym-
metrische Eindriicke konnen im Allgemeinen beim
Messen leicht erkannt werden.

In den meisten Fallen werden mit modernen Har-
teprufgeraten kaum noch Fehler beim Eindruck
gemacht, trotzdem koénnen sie auftreten (26).
ISO Normen empfehlen hierzu eine regelmaBige
Uberprifung der Geréte mittels einer zertifizierten
Hartevergleichsplatte. Hierzu verwendet man eine
Vergleichsplatte, die fur das Verfahren (Vickers
oder Knoop) und die einzusetzende Last zertifiziert
wurde. Das hei3t, wenn mit dem Geréat bei 500 g
in einem Hartebereich von 600 HV gearbeitet wird,
sollte die Vergleichsplatte in diesem Bereich zertifi-
ziert worden sein, also 600 HV 0,5.

Durch die Methode, den HV und HK Uber die Dia-
gonalenlangen zu ermitteln, wird die Messung na-
tdrlich mit kleiner werdenden Diagonalenlangen
immer kritischer. Diese Einflisse entstehen zum
einen Uber Messungenauigkeiten wie auch Uber
MaterialeinflUsse (wie schon angedeutet).

Die groBte Fehlerquelle liegt in der Vermessung
des Eindrucks und somit auch in der Messeinrich-
tung. Der Eindruck sollte sich immer im Zentrum
des Messfeldes befinden. Hier ist die Uber das Ob-
jektiv erzielte Bildqualitat am besten. Die Beleuch-
tungseinrichtung muss fur gentigend Kontrast und
Auflésung sorgen. Die Genauigkeit der Messein-
richtung sollte durch ein Objektmikrometer Uber-
prift werden.

Die Qualitat der Probenpraparation wird mit Ab-
nehmen der Last immer wichtiger und muss auf

Gerateeinfllsse Messeinfllsse

Genauigkeit der aufgebrachten Kraft
Eindringgeschwindigkeit

Verkippen der Probe oder des Eindring-
korpers

Eindringzeit Bildqualitat

Abweichungen bei der Geometrie des
Eindringkorpers

Beschadigung des Eindringkorpers

Unzureichender Abstand zwischen den
Eindrticken oder vom Rand

Eindruckwinkel

Tabelle 53: Einfliisse und Auswirkungen auf die Messgenauigkeit bei Mikrohdrtemessungen

Kalibrierung der Messeinheit

Numerische Apertur der Objektive
(unzureichende Auflésung)

Unzureichende VergroBerung

Schlechte oder unzureichende

UngleichmaBige Ausleuchtung
Krimmung in der Optik
Sehscharfe des Anwenders

Fokussierung des Eindrucks

MaterialeinflUsse

Hetrogenitat der Proben

Kristalline Textur der Probe

Unzureichende Probenpréparation

Geringes Reflexionsvermogen oder Transparenz

FleiBverhalten wahrend des Eindringvorgangs

Einbruch beim Eindringvorgang

Ol, Fett oder Schmutz auf der Probe oder dem
Eindringkorper
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einem akzeptablen Level gehalten werden. So
muss die Probendicke mindestens das 2,5-fache
der Diagonalenlange betragen. Da der Knoopein-
druck seichter verlauft, kdnnen mit diesem Verfah-
ren auch diinnere Proben gepriift werden. Der Ab-
stand zwischen den Eindriicken ist ebenso wichtig,
da die Eindriicke eine plastische Verformung und
somit einen Einflussbereich um den Eindruck er-
zeugen. Ist der Abstand zu gering, kommt der
neue Eindruck in diesen Einflussbereich. ISO Nor-
men schreiben hier einen Abstand (vom Zentrum
des Eindrucks zur Diagonalenspitze des nachsten
Eindrucks) vom 2,5 fachen der Diagonale vor.

Bei Knoop das 2,5-fache der kurzen Diagonale.
Das gleiche gilt fur den Abstand zum Probenrand.

Viele Studien bewerten die Auflésung der Mess-
einrichtung als Hauptfaktor fur die Begrenzung
der Messprazision. Sie sagen, dass diese die Ein-
druckdiagonalen in einem bestimmten MafB zu
klein erscheinen 1aBt, was zu einer Erhéhung der
Werte flhrt. Aufldsungsbegrenzungen per se
kdnnen dieses Problem nicht erklaren. Bei Knoop
ist das Hauptproblem der fehlende Kontrast an
den Eindruckspitzen, der zu einer Verkirzung der
Diagonalenlange fuhrt. Dieses Problem und die
wechselnde Eindruckform erhodhen die Werte bei
abnehmender Last. Bei Vickers zeigt die Erfahrung,
dass bei zu kleinen Eindricken die Diagonalen
meist als zu groB gemessen werden.

Die Harteprifnormen werden in unregelmaBigen
Abstanden Uberarbeitet. Anwender genormter
Harteprufverfahren sollten ein aktuelles Exemplar
der einschlagigen Normen besitzen.
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Automatisation

Die optische Hartemessung ist sehr zeitaufwan-
dig und mit subjektiven Messeinflissen behaftet.
So kann es nicht verwundern, dass kontinuierlich
nach Mdglichkeiten gesucht wird, die Prifung zu
vereinfachen. Dies gilt im besonderen MaBe fur La-
bore, die eine groBe Anzahl an Messungen durch-
flhren mussen. Eine Méglichkeit, den subjektiven
Messeinfluss des Prifers zu eliminieren, besteht
im Einsatz von Bildanalysealgorithmen bei der Er-
kennung und Vermessen der Eindricke. Weiterhin
wurde es mdglich, mit motorischen Kreuztischen
das Setzen der Eindricke zu automatisieren. Der
Bediener kann sich nun in der Zeit, wahrend die
Eindricke gesetzt werden, anderen Aufgaben
widmen. Die nebenstehende Abbildung zeigt das
automatisierte Buehler Mikrohartepriifsystem Om-
niMet MHT. Dieses System kann als vollautomati-
sches, halbautomatisches oder manuelles System
konfiguriert werden, je nachdem, welcher Grad an
Automatisation erzielt werden soll.

Das System kann programmiert werden, um eine
beliebige Anzahl von Eindricken in festgelegten
Mustern mit bestimmten Abstanden, wie z.B. einer
Linie, zu setzen. Nach Bestimmung des Ausgangs-
punkts werden die Eindriicke automatisch in die
gewahlte Position gesetzt. Danach werden die Ein-
drlcke automatisch fokussiert und tber Bildanaly-
se vermessen. Die Dokumentation der Messreihe
geschieht Uber einen frei definierbaren Berichts-
generator, als Access, Word oder Excel Dokument.

Vickerseindriicke weisen eine ausgezeichnete
Form und einen guten Kontrast auf und sind so
Uber Bildanalyse einfach zu messen. Aufwallungen
um den Eindruck kénnen dies beeinflussen. Auch
eine zu starke VergroBerung kann Einfluss auf den
gewlnschten Kontrast haben und die Messung
beeinflussen. Ebenso ist es schwierig, sehr kleine
Eindriicke automatisch zu erfassen. In diesen Fal-
len stehen entweder unterschiedliche Algorithmen
fur die automatische Auswertung zur Verfligung
oder die Eindriicke kdnnen interaktiv iber Anlegen
der Messbalken mit der Maus vermessen werden.

Die Mikroharteprtfung ist ein sehr nutzliches
Werkzeug fur die Materialwissenschaft, aber sie
muss mit viel Sorgfalt und dem nétigen Wissen um
die Probleme, die auftreten kénnen, durchgefihrt
werden. Es sollte immer versucht werden, mog-
lichst die groBte, anwendbare Last zu verwenden.
Um die Messungenauigkeit nicht zu vergréBern,
sollten, wie auch in der EN ISO 6507-1 empfohlen,
die Eindruckdiagonalen groBer als 20 um gehalten
werden. Es ist unbedingt zu empfehlen, die zu den
Verfahren giltigen ISO Normen (fur Vickers DIN EN
ISO 6507 1-4 und fur Knoop DIN EN ISO 4545 1-3)
zu lesen und deren aktueller Stand in Abstanden
zu erfragen. Die Ausflhrungen in den Normen

Wilson® VH3100 Automatic Vickers/Knoops Hardness Tester.

Uber die einzuhaltende Prazision sowie Uber die
Ermittlung der Messunsicherheit enthalten wichti-
ge Informationen fur die Praxis.

N

Tipps zuR HARTEPRUFUNG

Der Tisch, auf dem das Priifgerat steht, sollte
stabil sein um etwaige Schwingungen und
daraus resultierende Schwankungen in der
Harte zu vermeiden. In kritischen Fallen sind
schwingungsdampfende Systeme hilfreich.
Die Harteprufer sollten taglich mittels kalib-
rierten Vergleichsplatten Uberprift werden.
Zum Prifen von diinnen Schichten kann das
Knoopverfahren verwendet werden. Dabei
sollte die lange Achse des Eindrucks auf den
langeren Teil der Schicht ausgerichtet werden.

N\ V.,
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Sicherheit im Labor

SICHERHEITIMLABOR

Das metallographische Labor ist eine relativ sichere
Arbeitsumgebung; jedoch gibt es Gefahrenquellen
im Zusammenhang mit der Arbeit. Dazu gehért der
Umgang mit Hitze, Sauren, Basen, Oxidantien und
Losungsmitteln. Auch Probenvorbereitungsgerate
wie Bohrmaschinen, Scheren und Sagen bergen
Gefahren. Im Allgemeinen kénnen diese Gefahren
reduziert werden, wenn der Metallograph sich vor
dem Arbeiten mit unbekannten Chemikalien mit
einigen Dokumenten vertraut macht. Hierzu gibt
es Veroffentlichungen der Berufsgenossenschaft
(Richtlinien fur Laboratorien), die ASTM E 2014,
sowie die Sicherheitsdatenblatter der jeweiligen
Chemikalien oder Stoffe. Ebenfalls sollte ein Plan
fur die Rahmenbedingungen aufgestellt werden.
Tabelle 48 listet die Hauptanforderungen fur ein
umfassendes Sicherheitsprogramm auf.

Die sichere Arbeit beginnt mit Ordnung im Labor.
Ein ordentliches Labor fordert sichere Arbeitsum-
stande, wahrend ein schludriger, unordentlicher
Arbeitsbereich zur Katastrophe fthren kann. Dazu
gehort auch, die Hande mit Schutzsalbe einzu-
reiben und nach dem Arbeiten mit Chemikalien
zu waschen. Zu groBe Sorglosigkeit kann Unfalle
verursachen. Die GlasgefaBe z.B. sollten beschrif-
tet sein und nach dem Arbeiten wieder gereinigt
werden, da selbst kleinste Mengen verbleibender
Sauren fir den nachfolgenden Benutzer ein Un-
fallrisiko bergen. Ein weiteres Problem sind Verat-
zungen, die dadurch entstehen, dass Saurespritzer
oder -verschittetes nicht ordnungsgemaB entfernt
wird. Die meisten Reagenzien, chemische oder
elektrolytische Poliermittel sowie L&sungsmittel

Sorglosigkeit kann zu geféhrlichen chemischen Reaktionen und
zu einem Desaster beim Reinigen fuhren.

sollten nur unter einer speziellen Abzugshaube
verwendet werden. Viele der in der Metallogra-
phie verwendeten Chemikalien kénnen ernsthaf-
ten Schaden beim Kontakt verursachen. Man soll-
te generell davon ausgehen, dass alle Chemikalien
toxisch und alle Dampfe beim Inhalieren oder Kon-
takt schadigend sind. Ein Abzug verhindert, dass
der Arbeitsbereich mit diesen Dampfen kontami-
niert wird. Jedoch sind Sie nicht geschitzt, wenn
sich Ihr Kopf innnerhalb des Abzugsbereichs befin-
det. Grundsatzlich sollte immer die PSA (Personli-
che Schutzausristung) getragen werden.

Alle Labore sollten fur den Notfall mit einer Kérper-
dusche sowie mit einer Augendusche ausgestattet
sein. Diese sollten sich in der Nahe des Arbeitsbe-
reiches befinden.

Feuerloscher (Typ CO,) und Decken sowie ein gu-
ter Erste-Hilfe-Kasten mussen ebenfalls vorhanden
sein.

TCheckliste bei der Erstellung eines Sicherheitplans im Materialographielabor

1. Notruf
a. Ansprechpartner / Ersthelfer
b. Notfallnummern
c. Erste Hilfe
d. Notfallausristung
2. Chemische Beschaffung und Lagerung
a. MSDS Management
b. Beschriftung und Lagerung
3. Laboranweisungen
a. Umgang mit Chemikalien
b. Ansetzen von Chemikalien
c. Richtlinien
d. Hygiene
4. Gesundheit und Gefahren fiir Angestellte
a. Personliche Schutzausristung
b. Uberwachung der Gefahrenquellen
¢. Medizinische Untersuchungen
d. Zusatzlicher Schutz fur Angestellte, die mit
geféhrlichen Substanzen (Karzinogene, Toxinen) arbeiten
5. Entsorgung von Gefahrstoffen
a. Atzmittel und Chemikalien
b. Umlaufkihleinrichtung
¢. Schmier- und Schleifmittel
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6. Verfahrensanweisungen
a. Trennen
b. Einbetten
c. Schleifen und Polieren
d. Elektropolieren
e. Atzen

7. Laboreinrichtung
a. Uberpriifung und Warten der Einrichtungen
b. Reinigung
¢. Abzugshaube
d. Feuerloscher und Brandschutz
e. Aufnahme von verschitteten Séuren
f. Korper- und Augendusche
g. Luftleitungen und Filter
h. Wasserleitungen
i. Elektrische Einrichtungen
8. Angestellteneinweisung
a. Sicherheit
b. Anzeichen und Merkmale von Gefahren
. Arbeitsplatzbeschreibung
9. Festgesetzte und dokumentierte Inspektionen
und Besprechungen



Laborgerate

Die im Labor verwendeten Gerate fur die Proben-
vorbereitung sind allgemein ziemlich einfach und
sicher in der Handhabung. Die vom Lieferanten ge-
lieferten Bedienungsanleitungen sollten sorgfaltig
durchgelesen werden. Fur die im Labor eingesetz-
ten Gerdte sollte eine Arbeitsanweisung erstellt
werden (DIN EN ISO 9001, Stand 1994-08 , Ziffer
4.2.2 und Anmerkung 7) . Diese Information sollte
jedem Mitarbeiter vorliegen und muB regelmaBig
Uberarbeitet werden.

Bei der Probenvorbereitung werden auch Band-
sagen und Nasstrennschneider zur Probennah-
me verwendet. Der ungeschitzte Bereich um die
Bandsage ist mdglicherweise relativ gefahrlich. Sie
sollten das zu bearbeitende Teil niemals mit den
Handen ans Sageblatt fihren. Zwischen der Probe
und lhren Handen sollte immer eine Fihrungshilfe
oder ein Leitblock aus Holz sein. Nach dem Sagen
sollte immer zuerst das Gerat ausgestellt werden,
bevor Reste neben dem Sageblatt entfernt werden.
Die Entnahme der Proben sollte mit Handschuhen
erfolgen, da sich eine beachtliche Hitze entwickeln
kann und die Proben scharfkantig sein kénnen.
Nasstrennschneider sind um einiges sicherer, da
der Trennbereich geschlossen ist. Die Hauptgefahr
sind hier herumfliegende Teile einer zerbrochenen
Trennscheibe, aber durch den geschlossenen De-
ckel bleiben die Teile in der Schneidkammer. Ein
Bruch der Trennscheibe tritt dann auf, wenn das
Bauteil nicht richtig fest gespannt ist oder der An-
wender zuviel Druck anwendet, was sich ebenfalls
schadlich auf die Probe auswirkt.

Der wahrend des Schleifens produzierte Staub ist
immer gefahrlich. Die Stdube von Beryllium, Ma-
gnesium, Blei, Mangan und Silber sind duBerst to-
xisch. Daher ist es immer ratsam, die Proben nass
zu schleifen, um die Stdube zu binden und einer
thermischen Erhitzung entgegenzuwirken. Beson-
dere Vorsicht ist bei Bandschleifgerdten geboten,
da diese mit sehr groben Kérnungen und hohen
Geschwindigkeiten arbeiten. Die Vermeidung von
Verletzungen der Hande und Finger ist daher das
oberste Gebot. Fir alle wasserunempfindlichen
Materialien wird Wasser zum Kuhlen und Binden
verwendet. Das Schleifen von toxischen oder ge-
fahrlichen Materialien sollte zudem unter einer Ab-
zugsvorrichtung durchgefiihrt werden. Der Abrieb
kann durch spezielle Sedimentierbecken gefiltert
werden. Radioaktive Materialien erfordern beson-
dere SicherheitsmaBnahmen beziiglich der Prapa-
ration und Entsorgung.

Haufig werden im Labor Bohrmaschinen benutzt.
Beim Bohren muss das Bauteil fest eingespannt
sein. Die Hande durfen nicht dazu verwendet
werden, um das Bauteil festzuhalten. Eine weitere
groBe Gefahr ist das Verheddern von Haaren, Kra-

Sicherheit im Labor

watten oder Armeln im Bohrer. Die Verletzungen
sind gravierend und daher ist das Tragen von eng
anliegender Kleidung, eines Haarnetzes und einer
Schutzbrille Pflicht. Das Verwenden von Warme-
behandlungséfen birgt ebenfalls viele Gefahren in
Hinsicht auf Verbrennungen. Bei der Verwendung
von Ofen sollten immer Schutzhandschuhe getra-
gen werden. Wenn ein Ofen in Betrieb ist, sollte
darauf deutlich mit einem entsprechenden Signal
hingewiesen werden.

Gelegentlich ist es notwenig, Ldsungen zu er-
warmen. Meistens wird dafur ein Bunsenbrenner.
verwendet, aber es ist viel sicherer, eine Heizplat-
te oder ein Wasserbad zu benutzen, um den Ge-
brauch einer offenen Flamme zu vermeiden. Ein-
fache Ausfiihrungen eines Wasserbades sind mit
Wasser gefillte Topfe oder Glasschalen, die erhitzt
werden. In diesen Fallen ist darauf zu achten, dass
die entzlindlichen Dampfe (z.B. Ether) nicht mit
der Heizquelle in Berihrung kommen.

Personliche Schutzausriistung (PSA)
Persodnliche Schutzausristungen (PSA) sollen Mit-
arbeiter vor Gefahren durch die Arbeit und gesund-
heitsschadliche Einwirkungen aus der Arbeitsum-
gebung schutzen. Der Arbeitgeber ist verpflichtet,
geeignete PSA zur Verfiigung zu stellen und fur
deren ausreichende Reinigung und Instandhaltung
zu sorgen. Der Arbeitnehmer ist verpflichtet, die
zur Verfigung gestellte PSA zu tragen und zu pfle-
gen.

Bei der Auswahl und Erprobung geeigneter PSA
steht der betriebs- und personalérztliche Dienst
dem Arbeitnehmer und Arbeitgeber beratend zur
Seite. Zur PSA gehdren u.a.: Augen- und Gesichts-
schutz, Gehorschutz, Atemschutz, Kopfschutz,
Handschutz, FuBschutz, Koérperschutz und Haut-
schutz. Die entsprechende PSA wird in den meis-
ten Féllen im Sicherheitsdatenblatt (MSDS) der
Chemikalien und Produkte angegeben.
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Chemikalienlagerung und -handhabung
Viele in der Metallographie verwendeten Chemika-
lien sind toxisch, korrosiv, leicht entziindlich oder
potentiell explosiv. Kaufen Sie nach Mdglichkeit
nur kleine Mengen, die wahrscheinlich innerhalb
kurzer Zeit verwendet werden. Leicht entzindliche
Losungsmittel sollten in feuerfesten Stahlschran-
ken gelagert werden. Sduren und Basen sollten
getrennt und ebenfalls in feuerfesten Stahlschran-
ken gelagert werden. Starke Oxidationsmittel dur-
fen nicht zusammen mit Sauren, Basen oder leicht
entzindlichen L&sungsmitteln aufbewahrt wer-
den. Chemikalien oder Losungsmittel von hochs-
ter Reinheit werden empfohlen. Der Mehrpreis
wird schnell kompensiert, da die Reinchemikalien
nur in geringen Mengen verwendet werden und
sicher und zuverldssig im Umgang sind. Chemi-
kalien kénnen sich wahrend der Lagerung ver-
schlechtern. Starke Lichtquellen kénnen den Ver-
fall beschleunigen. Es wird daher eine Lagerung im
verschlossenen Stahlschrank empfohlen.

Atzmittel

Die meisten Labore mischen die Ublicherweise ge-
brauchten Lésungen in Mengen von 250 bis 1000
ml an und lagern diese dann als Vorratsreagenzien.
Viele Lésungen kdnnen so gefahrlos benutzt wer-
den. Es ist empfehlenswert, nur solche Reagenzien
aufzubewahren, die regelmaBig verwendet wer-
den. Chemikalienflaschen aus Glas mit Glasstop-
selverschluss werden haufig als Vorratsflaschen
verwendet. Wenn diese Flaschen regelmaBig ge-
offnet werden, bleibt der Verschluss leichtgangig.
Wenn die Lésung jedoch selten verwendet wird,
dann klemmt der Stopsel oft. Um das Problem zu
|6sen, reicht es normalerweise aus, den Flaschen-
hals unter flieBendes Wasser zu halten. Wenn das
nicht hilft, kann der Stépsel durch eine leichtes
Klopfen mit einem Holzstlck geldst werden. Plas-
tikflaschen finden ebenfalls Verwendung, jedoch
sollte auch hier darauf geachtet werden, dass
das PolymergefaB nicht angegriffen wird. Diese
Flaschen sind sinnvoll zum Aufbewahren von Ni-
tal und ahnlichen Lésungen. Es sollte aber darauf
geachtet werden, dass der Flaschendruck nicht zu
hoch wird. Abhilfe bieten spezielle Druckventile,
eine manuelle Entliftung oder ein kleines Loch
im Deckel. Alle Flaschen sollten eindeutig gekenn-
zeichnet werden. Polyathylenflaschen werden fur
Atzmittel empfohlen, die Flussséure enthalten, da
Flusssaure Glas angreift.

Die meisten Rezepte fur Atzmittel oder Elektroly-
ten listen die Zutaten durch Gewicht auf, wenn sie
Festkorper sind und in Volumen, wenn sie Flussig-
keiten sind. In einigen Féllen werden alle Mengen
in Gewichtseinheiten angegeben. Eine gewohnli-
che Laborwaage liefert perfekte Genauigkeit. Bei
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der Verwendung von Messbechern sollte ebenfalls
genau gearbeitet werden. Alle benutzten Gegen-
stande sollten nach der Verwendung gereinigt
werden, um Unféllen fUr den nachsten Benutzer
vorzubeugen. Fir Gewichtsmessungen sollte ein
sauberes Stlick Papier oder eine Unterschale ver-
wendet werden. Flr eine ausreichende Standfes-
tigkeit muss gesorgt werden.

Bei vielen Losungen ist die Mischungsreihenfolge
wichtig, besonders wenn gefahrliche Chemikalien
benutzt werden. Wenn Wasser angegeben wird,
sollte immer destilliertes Wasser verwendet wer-
den, da Leitungswasser Mineralien enthalt und die
Atzergebnisse schlechter ausfallen kénnen. Es soll-
te immer kaltes Wasser verwendet werden, da hei-
Bes Wasser und somit ein heiBes Atzmittel sehr viel
aggressiver ist und eine starke Reaktion auslosen
kann. Beim Ansetzen von Lésungen sollte immer
mit Wasser und Alkohol begonnen werden. An-
schlieBend werden Salze oder Feststoffe gel6st. Ein
Magnetrihrer sollte in keinem guten Labor fehlen.
Erst am Ende sollten die gefahrlichen Chemikalien
wie Sauren oder Laugen sorgfaltig und langsam
hinzugefligt werden, wahrend die Losung gerthrt
wird. Wenn Schwefelsgure (H,SO,) verwendet
wird, sollte sie immer zuletzt hinzugefugt und die
Mischung evtl. gekihlt werden, da es bei Schwe-
felsdure zu hohen Temperaturen wahrend des Mi-
schens kommen kann.



Beim Mischen von Lésungen immer einen Magnetrihrer
verwenden und Lésung langsam hinzuftigen. Wenn es sich um
geféhrlichere Losungen als diese hier handelt, sollte unbedingt
die personliche Schutzausrtstung (PSA) getragen werden

Gezeigt wird, wie man es nicht machen sollte. Die Sdure wurde
in eine leere Flasche gefullt und eine zweite Lésung wurde
ohne ruhren oder kiihlen hinzugefigt. Die Losung kénnte
jeden Moment heftig aufbrausen und dem Anwender ins
Gesicht schiessen. Die Hande sollten sich nicht in der Nahe des
Ausgiessers befinden und Ringe und Schmuck sollten abgelegt
werden.

GieBen Sie nie eine FlUssigkeit in eine andere FlUs-
sigkeit, ohne sie umzurihren. Wenn Schwefelsaure
in Wasser gegossen wird, setzt sich diese am Bo-
den ab und erwarmt sich sehr stark. Der Grund
hierfar ist, dass sie mit Wasser unter Warmefreiset-
zung chemische Verbindungen eingeht. Anstelle
von freien Oxonium-lonen entstehen mit Wasser
zunachst Schwefelsdureverbindungen.

Die Literatur gibt viele Hinweise auf verschiedene
Rezepturen fir Atzmittel, chemische Polituren und
Elektrolyte, die potentiell gefahrlich oder duBerst
gefahrlich sind. Wenige dieser Rezepte enthalten
Kommentare beziglich sicherer Handhabungs-
verfahren oder potentieller Gefahren. Glucklicher-
weise sind die Mengen im Bereich der Materialo-
graphie sehr klein und die meisten Unfalle gehen
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glimpflich aus. Allerdings steigern Lésungsmittel
die Gefahren und es sind schon zahlreiche Unfalle
im Zusammenhang mit Lésungsmitteln geschehen.
Tabelle 49 listet die Atzmittel und Elektrolyte auf,
die gefahrlich sind und bei denen es schon zu Un-
fallen gekommen ist. Tabelle 50 listet eine Anzahl
von Ublicherweise benutzten Chemikalien und sol-
chen, die nicht miteinander kompatibel sind, auf.

Losungsmittel

Zahlreiche organische Ldsungsmittel werden fiir
die Reinigung verwendet oder sind Bestandteil in
chemischen oder elektrolytischen Polierlésungen
sowie Atzldsungen und werden dazu gebraucht
um die lonisierung, Geschwindigkeit oder die Art
des Atzangriffes zu beeinflussen. Allgemein ver-
wendete Losungsmittel schlieBen Wasser, Aceton,
Athylather, Athylenglykol, Glyzerin, Kerosin, Pet-
roleumather, Trichlorethylen, Butyle und Alkohole
wie Amylalkohol, Athanol, Methanol und Isopro-
pylalkohol ein. Die meisten sind leicht entzindlich
und ihre Dampfe kénnen explosive Mischungen
mit Luft bilden. Die Losungsmittel sollen, wenn
sie nicht verwendet werden, fest verschlossen sein
und kahl gelagert werden.

Aceton (CH,COCH,) ist farblos und riecht aroma-
tisch. Es verfliegt und ist hoch entflammbar. Die
Dampfe reizen Augen und Schleimhadute und be-
wirken ein Austrocknen bzw. AufreiBen der Haut.
In héheren Konzentrationen wirken sie narkotisie-
rend. Das Aceton ist ein gutes Losungsmittel z.B.
fur Ole, Fette, Harze, Cellulose und Ethin.

Butyl Cellosolve (HOCH,CH,0C,H,) oder Athylen-
glykol Monobutyl Ather ist eine farblose Fliissigkeit
mit einem ranzigen Geruch, die bei der elektrolyti-
schen Politur verwendet wird. Sie ist brennbar und
kann explosive Peroxide bilden. Sie ist bei Kontakt
mit der Haut toxisch, kann durch die Haut absor-
biert werden und ernsten Schaden an den Augen,
Irritation der Haut und dem Atemtrakt verursa-
chen.

Carbitol (C,H;OCH,CH,0CH,CH,OH) oder Diethy-
lenglycolmonoethylether, ist ein farbloses, viskoses
Losungsmittel, das mit Wasser mischbar ist und
bei der elektrolytischen Politur verwendet wird. Es
reizt die Haut, die Augen, die Schleimhdute und
den oberen Atemtrakt und ist schadlich, wenn es
inhaliert oder geschluckt wird.
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Tabelle 55: Gefihrliche chemische und elektrolytische Lésungen und Atzmittel

Lésung

5 Teile Milchsaure
5 Teile HNO

2 Teile Wasser

1 Teil HF

50 Teile Milchsaure
30 Teile HNO3
2 Teile HF

3 Teile Perchlorsaure
1 Teil Essigsaurehydrid

60-90 Teile Perchlorsaure
40-10 Teile Butyl Cellosolve

100 g CrO3
200 m& Wasser
700 mZ Essigsaurehydrid

1 Teil HNO3
2 Teile Methanol

20 me HF
10 m¢ HNO3
30 me Glyzerin

20-30 me HCl
10 me HNO3
30 m& Glyzerinl

40 m& Essigsaure
40 m& Aceton
40 me HNO3

10 m& HNO3
10 m¢ Essigsaure
20 me Aceton

50 m& HNO3
90 m¢ Isopropylalkohol

Verwendung

Atzmittel fur Zr

Atzmittel fur Ta- und Nb-Legie-
rungen

Elektropolierlésung far Al
Elektropolierlésung

Elektropolierlésung

Elektropolierlésung fur Munzmetall
(Cu-40% Zn)

Atzmittel fur Nb, Ta, Ti, V, Zr

Atzmittel fur Ni und Edelstahl

Atzmittel fir Ni

Atzmittel

Atzmittel

Tabelle 56: Einige Chemikalien, die nicht miteinander vertraglich sind

Chemikalie

Essigsaure

Aceton

Chromsaure

Wasserstoffperoxid

Salpetersaure HNO3 (konz.)

Perchlorsaure

Schwefelsaure
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Verwendung in der Metallographie

Chemisches Polieren
Elektrolytisches Polieren

Entfetten, Reinigung, Atzen

Elektropolieren
Atzen, chemisches Polieren
Atzen, chemisches Polieren
Elektropolieren

Atzen

Bekannte Probleme

Milch- und Salpetersdure reagieren autokatalytisch.
Bei Lagerung kann es zur Explosion kommen.

Milch- und Salpetersaure reagieren autokatalytisch.
Bei Lagerung kann es zur Explosion kommen.

Mischung ist unstabil und kann beim Erhitzen
sowie bei Prasenz von organischen Stoffen
explodieren.

Losung explodiert bei Raumtemperatur.
Loésungen <30% HCIO4 sind sicher bei T= <20 °C

CrO3 wurde in Wasser gelost, abgekhlt auf ca. 20 °C
Das Essigsaurehydrid wurde langsam unter

Rihren hinzugefugt. Die Lésung wurde warm und
ungefahr 20 s spater schoss sie heraus.

Mischung ist unstabil und kann
nicht gelagert werden.

Das Atzmittel ist unstabil. Bei 20 °C reagiert es nach
18 Stunden. Bei 30-35 °C reagiert es heftig nach 8
Stunden. Bei 100°C reagiert es nach nur 1 Minute.

Zwei Falle sind bekannt, bei denen sich NO2 und
Saurenebel gebildet hat. Das Atzmittel sollte nicht
langer als 1 h stehen.

Eine geschlossene Flasche explodierte 4 h nach
dem Ansetzen. Forscher sagen, dass auch Lésungen
ohne Essigsaure nicht gelagert werden kénnen.

Die Losung regierte spontan ca. 2 min nach dem
Ansetzen mit einer Warme- und Qualmentwicklung
(Salpeteroxide). Die Sauren wurden in das Aceton
gegeben.Das Glas wurde auBen gekuhlt

Mischungen explodieren heftig nach dem Ansetzen
oder ca.20 min danach.

Nicht mit folgenden Stoffen mischen

Chromsaure, Glycol, Hydroxysaure oder Verbindungen,
Salpetersaure, Peroxide, Permanganate

Konzentrierte Salpeter- und Schwefelséure

Essigsaure, Lésungsmittel, brennbare Flussigkeiten,
Glyzerin

Losungsmittel, brennbare Flussigkeiten, organische
Materialien

Essigsaure, Chromsaure, brennbare Flussigkeiten,
Isopropylalkohol

Essigsaurehydrid, Alkohol, einige organische Stoffe, Ol,
Fett

Methylalkohol, Kalziumchlorat, Kalziumperchlorat,
Kalziumpermanganat



Athylenglykol (HOCH,CH,OH) ist eine farblose,
hygroskopische Flissigkeit mit einem siBen Ge-
schmack (aber duBerst giftig), die mit starken Oxi-
dationsmitteln und Basen reagiert. Sie ist leicht
entztndlich. Die Substanz reizt Augen, Haut und
Atmungsorgane.

Glycerol (Glyzerin) (CH,OHCHOHCH,OH) ist eine
farblose oder matt gelbe, geruchlose, hygroskopi-
sche, sirupartige Flussigkeit mit einem stBen, war-
men Geschmack. Es ist nicht sehr giftig, kann aber
eine Iritis (Entzindung von der Iris) verursachen. Es
ist brennbar, aber es besteht nur geringe Brandge-
fahr. Glycerol sollte nie mit wasserfreien Lésungen
verwendet werden, die Salpetersaure und Schwe-
felsaure beinhalten, weil sich dann ein explosives
Gemisch bilden kann (Nitroglyzerin). Glycerol soll-
te auch nicht mit Oxidationsmitteln wie Chromtri-
oxid und Kaliumpermanganat verwendet werden,
da es dann explosiv wird. Glycerol wird oft dem
Atzmittel Glyceregia hinzugefugt, allerdings ist es
nur kurz haltbar und sollte sofort nach der Ver-
wendung entsorgt werden (nicht langer als 15 min
stehen lassen).

Kerosin wird manchmals zum Schleifen von Pro-
ben oder mit Diamantenpaste als Schmiermittel
verwendet. Es sollte nur die deodorierter Form ver-
wendet werden. Es ist leicht entziindlich, aber die
Dampfe explodieren nicht. Es reizt die Haut und
Schleimhaute und kann zu einer Dermatitis oder
Infektionen flihren.

Trichlorethylen (CHCI:CCl,) ist eine stabile, farblose
Flussigkeit mit einem chloroformartigen Geruch.
Gute LaborbelUftung ist notwendig. Bei Raumtem-
peratur ist es nicht gefahrlich und nicht explosiv,
aber bei htheren Temperaturen kann es geféhrlich
werden. In Verbindung mit Alkali- und Erdalkali-
metallen sowie mit starken Basen besteht Explosi-
onsgefahr. Im Brandfalle Bildung sehr giftiger Gase
(z.B. Phosgen) maglich. AuBerste Vorsicht bei der
Handhabung, Substanz ist giftig beim Einatmen,
Verschlucken und Hautkontakt. Nach Aufnahme
groBerer Mengen treten Stoérungen des zentralen
Nervensystems, Stérungen der Atem- und Herz-
tatigkeit sowie Leber- und Nierenschaden auf. Es
treten rauschartige Betdubungszustande auf, die
durch Alkoholgenuss verstarkt werden. Irreversib-
ler Schaden méglich.

Amylalkohol (CH,(CH,),OH) oder 1-Pentanol ist
eine farblose, Ubel riechende Flussigkeit. Sie ist
leicht entzindlich, und die Dampfe kénnen bei
erhdhten Temperaturen explosive Mischungen
bilden. Die Substanz reagiert heftig mit starken
Oxidationsmitteln und greift alkalische Metalle an.
Die Dampfe reizen Augen, Atemtrakt und Haut.
Die Substanz ist bei Einnahme, Inhalation oder Ab-
sorption durch die Haut toxisch.
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Athylalkohol (CH,CH,OH) oder Ethanol ist ein weit-
hin in der Metallographie verwendetes farbloses,
harmloses Lésungsmittel. Athanol ist mit Wasser
mischbar und absorbiert rasch bis zu 5% Wasser
aus der Luft. Die denaturierte Version ist billiger,
enthalt 5% absolutes Methanol und ist fir jedes
Rezept, das Athylalkohol erfordert, geeignet. Es ist
leicht entflammbar und seine Dampfe reizen Au-
gen und Atemwege . Hohe Konzentrationen des
Dampfs kénnen Vergiftung hervorrufen. Da Atha-
nol véllig im Korper verbrannt wird, ist es kein ku-
mulatives Gift wie Methanol.

Methylalkohol (CH,OH) ist ein ausgezeichnetes,
nicht hygroskopisches Ldsungsmittel, aber es
ist ein kumulatives Gift. Die Einnahme, Inhalati-
on oder Absorption durch die Haut in toxischen
Mengen kann das zentrale Nervensystem, Nieren,
Leber, Herz und andere Organe schadigen. Bei
schwerer Vergiftung ist sogar Erblindung méglich.
Es ist besonders gefahrlich, weil auch ein wieder-
holter geringer Kontakt eine akute Vergiftung als
Folge einer Giftansammlung verursachen kann.
Wenn moglich, sollte lieber Ethanol verwendet
werden. Wenn Sie Methanol verwenden, arbeiten
Sie immer unter einer Abzugshaube. Mischungen
aus Methanol und Schwefelsdure kénnen Dime-
thylsulfat bilden, das duBerst toxisch ist. Lésungen
mit Methanol und Salpetersaure sind stabiler als
Mischungen mit hoheren Alkoholen.

Isopropylalkohol [CH;CH(OH)CH;], auch bekannt
als 2-Propanol, ist eine klare, farblose Flissigkeit,
deren Dampfe sich nicht im Koérper ansammeln,
obwohl sie eine stark narkotische Wirkung haben.
Es ist eine leicht entztndliche Flussigkeit und es
besteht Feuergefahr. Viele Metallographen ver-
wenden ihn als Alternative zu Ethanol. Aufgrund
der negativen Eigenschaften wird jedoch davon
abgeraten. Bei seiner Verwendung hat es bereits
tédliche Verletzungen und Explosionen gegeben.

117



Sicherheit im Labor

Sauren

Anorganische und organische Sauren sind gemein-
same Bestandteile in chemischen und elektrolyti-
schen Lésungen sowie in Atzmitteln. Die anorga-
nischen oder mineralischen Sauren, die bekannte
Sauren wie Salzsaure, Salpetersaure, Perchlorsau-
re, Phosphor- und Schwefelsdure einschlieBen,
sind hoch korrosiv und giftig. Alle sollten an einem
kihlen, gut beltfteten Ort, fern von Sonnenein-
strahlung und Feuerquellen gelagert werden. Die
meisten Sauren kénnen durch Zersetzung von Me-
tall ein explosives Wasserstoffgas bilden. Die orga-
nischen Sauren sind naturlich auftretende Substan-
zen in Milch, Frichten und Pflanzen und schlieBen
folgende Sauren ein: Essig-, Milch-, Zitrus-, Oxal-
und Weinsaure.

Salzsaure (HCI), wird haufig in der Metallographie
verwendet und ist ein farbloses, dampfendes Gas
mit einem scharfen, stechenden Geruch. Sie reizt
Augen und Atemorgane, greift die Haut an und
verursacht starke Verbrennungen.

Salpetersaure (HNO,), wird mit am haufigsten ver-
wendet. Sie ist eine farblose oder gelblich damp-
fende FlUssigkeit, hoch toxisch und gefahrlich fir
die Augen. Wenn sie mit organischen oder anderen
leicht oxidierenden Materialien verwendet wird,
kann sie Feuer und moglicherweise Explosionen
verursachen. Bei Verwendung mit anderen Mate-
rialien werden toxische Stickstoffoxide produziert.
Die Oxide, die je nach den Kontaktmaterialien va-
riieren, schlieBen Salpetersaure, Stickstoffdioxid,
Lachgas und Hydroxylamine ein. Ein oft auftreten-
des Problem entsteht beim Ansetzen eines Atzmit-
tels, wenn das Mischgefal3 noch Methanol- oder
Athanolreste vom vorherigen Gebrauch enthalt.
Dabei kann brauner, hoch schadlicher Qualm ent-
stehen. Mischungen aus Salpetersaure mit Alko-
hol, der héher als Athanol ist, sollten nie gelagert
werden. Konzentrierte Mischungen mit Schwefel-
sauren sind auBerst gefahrlich, wahrend starke Mi-
schungen mit Glyzerin oder Glykolen explosiv sein
kénnen. Das Regia- Atzmittel, eine Mischung aus
einem Teil Salpetersaure und zwei bis vier Teilen
Salzsdure, bildet mehrere gefahrliche Reaktions-
stoffe wie z.B. Nitrosylchlorid, ein extrem toxisches
Gas. Dieses Atzmittel ist sehr beliebt, sollte aber
unter einer Abzugsvorrichtung mit groBer Sorgfalt
gehandhabt werden.

Athanol mit Zusatzen von bis zu 3% Salpeterséu-
re (Nital) kann gefahrlos gemischt und in kleinen
Mengen gelagert werden. Hohere Konzentratio-
nen fuhren zu Druckaufbau in fest verschlossenen
Flaschen. Explosionen bei 5%-iger Salpetersaure
mit Athanol sind aufgetreten, weil die Flaschen
nicht entliftet wurden. Wenn héhere Konzentra-
tionen erforderlich sind, sollten diese taglich ge-
mischt und offen aufbewahrt und am Ende des
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Tages entsorgt werden. Mischungen des Metha-
nols mit bis zu 5% Salpetersaure sind sicher und
kénnen in kleinen Mengen gelagert werden, soll-
ten aber auf keinen Fall erhitzt werden, da die Mi-
schung dann zerfallt. Mischungen aus 33% Salpe-
tersaure in Methanol zerfallen ganz plétzlich und
heftig.

Figen Sie nie Isopropylalkohol zu Salpetersaure
hinzu. Anderson (27) berichtet, dass eine Literfla-
sche 5%-iger Salpetersaure mit Isopropylalkohol
gemischt und in einen Saureschrank gestellt wur-
de. Obwohl dies in der Vergangenheit schon oft
ohne Probleme gemacht worden war, explodierte
die Flasche und und zerstérte den Schrank zwan-
zig Minuten spater mitsamt den anderen gelager-
ten Flaschen, wobei einige Trimmerteile dreiBig
Meter weit geschleudert wurden. Anderson (27)
berichtet auch, dass ein Metallograph einen frisch
gemischten Liter 5%-iger Salpetersaure in Isop-
ropylalkohol in eine andere Flasche umfullte, als
diese explodierte. Der Verungllckte starb inner-
halb von drei Stunden, ohne jemandem sagen zu
kdnnen, was geschehen war. Anderson empfiehlt,
auf die Verwendung von Isopropylalkohol véllig zu
verzichten.

Die meisten Metallographen beurteilen den Ge-
brauch von Nital als sehr sicher, was auch stimmt,
jedoch kann es sogar mit so einer anscheinend
sicheren Losung Unfalle geben. Ein solcher Unfall
passierte, als ein nicht geschulter Angestellter ei-
nen Vorrat von 5 %-iger Salpetersaure auffillte. Er
verwendete Athanol und behauptete, dieses schon
ofter gemacht zu haben. Der Mitarbeiter begann,
die gewlnschte Menge konzentrierter Salpe-
tersaure in den Behdlter zu schitten, der jedoch
einen Rest von abgestandenem 5%-igen Nital
enthielt. Zu seiner Uberraschung begann der Inhalt
in dem Behalter unter dichten, braunen Dampfen
zu kochen und herauszuspritzen. Die Saure traf
den Mitarbeiter in Gesicht und Augen, sodass er
starke Veratzungen erlitt. Die kleine Restmenge an
alter Salpetersaure (deren Konzentration aufgrund
der Verdampfung des Alkohols gestiegen war) hat-
te ausgereicht, um eine starke chemische Reaktion
auszulésen. Ein Experiment hat gezeigt, dass so
etwas auftreten kann, wenn auch nur kleine Res-
te von konzentriertem Alkohol im Mischbehélter
sind.
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Das von Médard, Jacquet und Sartorius entwickelte Diagramm zeigt sichere nicht explosive Elektrolyte (A und 1 bis 9) und explosive
Zusammensetzungen (C, E und Los Angeles) aus Essigsdure Anhydrid und Wasser (geldst in Perchlorsaure).

Schwefelsaure (H,SO,) ist eine farblose, dlige Flus-
sigkeit, die hoch korrosiv und stark oxidierend ist
sowie gefahrliche Reaktionen auslosen kann. Sie
reagiert heftig mit Basen und ist korrosiv bei den
meisten Metallen, wobei leicht entzindliches,
explosives Wasserstoffgas entsteht. Sie reagiert
heftig mit Wasser und organischen Materialien,
wobei Hitze entsteht. Bei Erhitzung werden to-
xische Schwefeloxide frei gesetzt. Schwefelséure
darf nur langsam und unter Rihren dem Wasser
hinzugefugt werden. Wenn die Saure ohne Riih-
ren hinzugefligt wird, setzt sie sich am Boden ab
und schleudert den Inhalt aus dem GefaB. Kon-
zentrierte Schwefelsdure kann bei Kontakt mit
der Haut schwerste, tiefe Verbrennungen und bei
Augenkontakt einen permanenten Sehverlust ver-
ursachen. Das Gewebe wird durch Feuchtigkeits-
entzug zerstort. AuBerdem besteht die Gefahr,
dass die Lungen bei langfristiger oder dauernder
Inhalation kleiner Mengen zerstért werden. Haut-
verletzungen, Zahnerosion und Bindehautentziin-
dung sind weitere langfristige Wirkungen.

Flusssaure (HF) ist eine klare, farblose, geruchsar-
me, rauchende Flissigkeit mit einem stechenden
Geruch. Sie ist fur die Augen, die Haut und die
oberen Atemwege sehr gefahrlich. Die Substanz
kann durch Inhalation, Uber die Haut oder durch
Einnahme in den Korper gelangen. In der Luft
kann schnell eine schadliche Konzentration des
Gases erreicht werden und macht daher den Um-
gang sehr geféhrlich. Inhalation oder Kontakt mit
dieser Saure kann todlich sein. Die Sdure dringt
meistens unbemerkt in die Haut ein und entzieht
den Knochen Kalzium. Zudem kann die zersto-
rerische Wirkung auch erst viel spater auftreten.
Labore, die mit dieser Saure arbeiten, sollten auf
jeden Fall Gegenmittel wie Kalziumtabletten und
Kalziumgluconatgel vorratig haben. Obwohl sie
eine relativ schwache mineralische Saure ist, greift
HF Glas- oder Siliziumzusammensetzungen an und
sollte daher nur mit PE-Behaltern verwendet wer-
den. HF reagiert mit vielen Zusammensetzungen,
einschlieBlich Metallen und entwickelt explosiven
Wasserstoff!
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Ortho-Phosphorsaure (H;PO,), als farblose dicke
Flussigkeit oder im kristallinen Zustand, ist eine
mittelstarke Saure. Sie ist korrosiv fur Haut, Au-
gen und Atemwege. Phosphorsaure zerlegt in Zu-
sammenhang mit Alkohol viele Verbindungen wie
Zyanide, Sulfide, Ketone und kann mit halogenen
Losungen Nervengas bilden. Sie reagiert heftig mit
Basen und generiert Wasserstoffgas, wenn sie mit
Metallen in Verbindung kommt.

Perchlorsaure (HCIO,) ist eine farblose, dampfende,
hygroskopische Flussigkeit. Sie ist duBerst instabil
in konzentrierter, trockener Form und kann durch
Schock oder Erschitterung explodieren. Handels-
Ubliche Perchlorsaure liegt im Bereich von 65 bis
72%. Bei Kontakt mit der Saure In dieser Form ver-
ursacht sie eine Irritation und brennt, wahrend die
Dampfe die Schleimhdute stark reizen. Die Saure
ist hochexplosiv bei Kontakt mit oxidierbaren anor-
ganischen und organischen Stoffen. Die Verwen-
dung einer speziell fir Prechlordampfe entwickel-
ten Abzugshaube ist zwingend erforderlich.

Perchlorsaure ist sehr gut als Elektropolierlésung
(Elektrolyt) einsetzbar. Die Proben dirfen dabei
nicht in Phenolharz eingebettet sein, da Explosio-
nen entstehen kénnen. Mischungen von Essigsau-
re und Perchlorsdure sind hoch explosiv. Jacquet
hat Unfalle in Zusammenhang mit der Saure un-
tersucht, und hat Sicherheitsrichtlinien (30) entwi-
ckelt. Der schlimmste Unfall fand am 20. Februar
1947 in einer Elektroplattierungsfabrik in Los An-
geles statt. Bei diesem Unfall wurden 17 Menschen
getdtet und 150 verletzt (29). Medard, Jacquet und
Sartorius haben ein terndres Diagramm entwickelt,
das die sicheren Bereiche von Zusammensetzun-
gen aus Perchlorsaure, Essigsaure Anhydrid und
Wasser zeigt (Abbildung 66). Anderson gibt jedoch
an, dass es immer noch Unfdlle mit Losungen in
der sicheren Region dieses Diagramms (27) gege-
ben hat Elektrolytische Lésungen aus Perchlorsaure
und Essigsaure Anhydrid werden nicht empfohlen.
Viele Firmen verbieten das Arbeiten mit diesen
Mischungen. Elektrolyte mit Perchlorsaure und
Alkohol mit oder ohne organische Zusdtze sowie
Mischungen aus Perchlorsaure und Essigsaure sind
sicher in der Verwendung. Dennoch sollte man
beim Gebrauch dieser sicheren Mischungen nur
kleine Mengen mischen, die Temperatur unter
Kontrolle halten und Verdunstung vermeiden. Die
Losungen durfen nicht gelagert werden.

Mischungen aus Essigsdure und 5-10% Perchlor-
saure werden haufig zum Elektropolieren von
Metall verwendet. Benutzen Sie diese Losungen
allerdings nicht bei Wismut, Arsen oder Zinn, da
dort Explosionen auftreten konnen. Anderson
schlagt vor, dass Arsen, Antimon und Zinn auch
mit perchlorischen Elektrolyten (27) inkompatibel
sein kdnnen. Lagern Sie diese Elektrolyten nicht.
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Entsorgen Sie die Losung, wenn sich diese durch
aufgeloste Metalle verfarbt hat. Halten Sie diese
Losungen immer kihl.

Comas et al. haben die Losungen mit Butylglykol
und 10%- 95% und 70% Perchlorsaure (31) un-
tersucht. Mischungen mit 60 bis 90% Saure waren
bei Raumtemperatur explosiv. Sdurenkonzentratio-
nen von 30% oder weniger waren zwar entflamm-
bar, wurden aber als sicher im Umgang beurteilt,
solange die Temperatur unter 20°C bleibt.

Essigsaure (CH,COOH) ist eine klare, farblose Flus-
sigkeit mit einem beiBenden Geruch. Sie ist eine
schwache Saure, die mit starken Oxiden, Basen
und Metallen reagiert. Sie ist entztindlich und auch
die Dampfe der erwdrmten Saure koénnen sich
entziinden. Kontakt mit der Haut fihrt zu ernsten
Verbrennungen. Das Einatmen der Dampfe reizt
die Schleimhaute. Anderson sagt, dass Essigsaure
ein gutes Losungsmittel fur Salpetersdure ist und
dass eine 50%-ige Losung gefahrlos verwendet
(27), aber nicht gelagert werden kann. Sax sagt
jedoch, das Mischungen aus Salpetersaure und Es-
sigsaure gefahrlich sind (32).

Essigsdure-Anhydrid [(CH,C0),0] ist eine farblose
Flissigkeit mit einem sehr starken Essiggeruch. Sie
kann auf der Haut und an den Augen Irritationen
und schwere Verbrennungen verursachen. Essig-
saures Anhydrid zerfallt beim Erhitzen und produ-
ziert dabei toxische Dampfe. Es reagiert heftig mit
kochendem Wasser, Dampf, starken Oxidationsmit-
teln (besonders Schwefelsiure), Alkohole, Aminen
und starken Basen. Es greift Metalle, besonders in
Verbindung mit Wasser oder Feuchtigkeit, an und
ist sehr korrosiv. Es ist duBerst leicht entzindlich.
Die von Jaquet entwickelten elektrolytischen Mi-
schungen aus essigsaurem Anhydrid und Perchlor-
saure (4 zu 1 bis 2 zu 1 Mischungen) sind auBer-
ordentlich geféhrlich und sollten nie oder nur in
Ausnahmeféllen verwendet werden. Dawkins (33)
berichtet von einem Unfall durch eine Mischung
aus Chromtrioxid und essigsaurem Anhydrid, die
fur eine Elektropolitur benutzt wurde.



Zitronensaure [C;H,(OH)(COOH);-H,0] kommt als
farblose, geruchlose Kristalle, die wasserldslich
sind vor. Es reizt die Augen und die Atemwege.
Gelegentlich treten allergische Reaktionen auf.

Milchsaure (CH3CHOHCOOQH) ist eine gelbe oder
farblose dicke FlUssigkeit. Sie kann Augenschaden
verursachen.

Oxalsaure (COOHCOOH-2H,0) besteht aus durch-
sichtigen, farblosen Kristallen. Sie ist giftig, wenn
man sie verschluckt und beim Einatmen werden
die Atemwege und die Verdauungsorgane gereizt.
Hautkontakt atzt die Haut, verfarbt die Fingerna-
gel und macht sie brichig. Die Saure ist nicht mit
Salpetersdure kompatibel, da sie zusammen mit
stark oxidierenden Losungen heftig reagiert. In
Verbindung mit Silber kann ein explosives Gemisch
entstehen.

Pikrinsaure [(NO,),C¢H,OH], oder 2,4,6-Trinitro-
phenol ist gelb und kristallin. Den Kristallen ist
10-35% Wasser zugesetzt. Im trockenen Zustand
ist Pikrinsaure ein geféhrlicher Sprengstoff. Sie
ist toxisch, veratzt die Haut und ist mit allen oxi-
dierbaren Substanzen inkompatibel. Pikrate, die
Metallsalze von Pikrinsaure, sind explosiv. Wenn
Pikrate austrocknen, kénnen sie spontan explodie-
ren. Kaufen Sie sie in kleinen Mengen, halten Sie
sie feucht und lagern Sie sie an einem sicheren,
kihlen Ort. Wenn sie anfangt auszutrocknen, fu-
gen Sie ein wenig destilliertes Wasser hinzu, um
sie feucht zu halten. Die Maximalloslichkeiten von
Pikrinsdure in Wasser und in Athanol sind etwa 1,3
g bzw. 8 g pro 100 ml. Das Pikralatzmittel kann
gefahrlos gelagert werden. Wahrend der Verwen-
dung darf die Lésung nicht austrocknen. Am Ende
des Tages missen alle Restmengen entsorgt wer-
den, um magliche Explosionen zu vermeiden.

Basen

Basen wie Ammoniumhydroxid (NH4OH), Kalium-
hydroxid (KOH) und Natriumhydroxid (NaOH) wer-
den oft als Bestandteil in Sauren verwendet.

Ammoniumhydroxid ist eine farblose Flussigkeit
mit einem starken, unangenehmen Geruch. Die
Losungen sind auBerst korrosiv und reizen Haut,
Augen und Schleimhaute. Sie reagiert exotherm
mit Schwefelsdure und anderen starken minerali-
schen Sauren, wobei sie kochend heife Lésungen
bildet. Natrium- und Kaliumhydroxid sind starke
Basen, wasserloslich und als weiBes Pulver zu be-
ziehen.

Sie kdnnen rasch Kohlendioxid und Wasser aus
der Luft absorbieren. Bei einer Aufbewahrung in
Glasflaschen mit Glasstopseln kann Luft eindrin-
gen und das Offnen erschweren. Ein Auflésen von
NaOH oder KOH in Wasser generiert betrachtliche
Hitze. Losen Sie es auch nicht in heiBem Wasser
auf. GieBen Sie nie Wasser auf Hydroxide, son-
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dern geben Sie die Kugelchen immer langsam in
das Wasser hinein. Alkalimetallhydroxide reagieren
heftig mit Saure in feuchter Luft und sind korro-
siv mit Metallen wie Zink, Aluminium, Zinn und
Blei, die leicht entztindliches und explosives Was-
serstoffgas formen. Sie reizen Haut, Augen und
Schleimh&ute. Langfristiger Kontakt kann zu Der-
matitis fihren. Kaliumhydroxid ist ein wenig korro-
siver als Natriumhydroxid.

Weitere Chemikalien

Wasserstoffsuperoxid (H,0,) ist als Flussigkeit in
Konzentrationen von 3 oder 30% verfligbar. Die
3% Losung ist ganz sicher zu verwenden, wahrend
die 30% L6sung ein sehr starkes Oxidationsmittel
ist und die Haut stark schadigt. Wasserstoffsuper-
oxid selbst ist nicht brennbar, aber in Kontakt mit
brennbaren Materialien kann eine starke Reaktion
erfolgen. Wasserstoffsuperoxid ist sehr schadlich
fur die Augen . Aufgrund der Freigabe von Sauer-
stoff sind die Behalter regelmaBig zu kontrollieren,
da schnell ein Uberdruck entstehen kann.

Brom (Br,), eine dampfende, rotlich-braune Flus-
sigkeit mit einem beiBenden, stechenden Geruch,
wird in der Metallographie dazu verwendet, Tie-
fendtzungen durchzufiihren. Es ist sehr korrosiv,
wobei es heftig mit leicht oxidierenden Substanzen
einschlieBlich Metallen reagiert. Brom ist eine ge-
fahrliche Flussigkeit, die nur von gut qualifiziertem
Personal verwendet werden sollte. Seine Dampfe
kénnen Augen, Haut und Schleimhdute extrem
reizen. Ein Hautkontakt verursacht tiefe, langsam
ausheilende Wunden. Kontakt mit organischen
Substanzen kann Feuer verursachen.

Chromsaure (H2CrO4) (explosiv!) wird gebildet,
wenn Chromtrioxid (CrOs) in Wasser aufgel6st
wird. CrO; wird bei elektrolytischen Polierlésungen
verwendet. Verdinnte Lésungen werden oftmals
zum Atzpolieren eingesetzt. Es ist ein starkes Oxi-
dationsmittel. Beim Atzpolieren immer die PSA
tragen und den Kontakt auf ein Minimum redu-
zieren. Eine langfristige Inhalation kann zu Asthma
fuhren.

Kaliumpermanganat (KMnQO,), ein schwarzes
Kristallpulver, ist ein bei Atzmitteln verwendetes
starkes Oxidationsmittel. Es besteht Feuer- und Ex-
plosionsgefahr, besonders wenn es in Kontakt mit
organischen Materialien gelangt. Es ist hoch giftig.
KMnO, und Schwefelsaure sollten nie miteinander
gemischt werden, weil daraus eine gewaltige Ex-
plosion resultieren kann.
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Kaliumdichromate (K,Cr,0,), ein hell orangefar-
benes Kristallpulver, ist ein weiteres starkes Oxi-
dationsmittel, das bei Atzmitteln verwendet wird.
Hautkontakt kann Geschwrbildung an den Han-
den, ersthafte Schaden an den Nasenschleimhau-
ten oder Asthma und Allergien mit langfristigen
Problemen verursachen.

Zyanidzusammensetzungen werden nur gelegent-
lich verwendet. Zyankali (KCN) und Natriumzyanid
(NaCN) sind auBerst gefahrlich und hoch toxisch.
Der Kontakt mit Augen- oder Haut sowie Verschlu-
cken sind todlich. NaCN und KCN Dampfe sind
hoch giftig. Sie sind besonders gefahrlich, wenn
freigesetztes Wasserstoffzyanid mit Saure reagiert.
Kaliumferrizyanide K;[Fe(CN)], ein rubinrotes Kris-
tallpulver und eine Zutat bei Murakami Atzmitteln,
ist giftig, aber stabil und ziemlich sicher zu verwen-
den.

Einige Nitrate, wie Eisennitrat [Fe(NO,) 3 - 6 H,0O],
Bleinitrat [Pb (NO,) 6] und Silbernitrat (AgNO,),
werden von Metallographen verwendet. Da sie
stark oxidierend sind, besteht eine hohe Feuerge-
fahr, besonders wenn sie in Verbindung mit orga-
nischen Materialien gebraucht werden. Sie kénnen
toxische Dampfe, wie Oxide von Stickstoff und
Blei, entwickeln und sind giftig und korrosiv fir
Augen, Haut und Atemwege.

Zusammenfassung

Im Allgemeinen ist das metallographische Labor
eine sichere Umgebung. Jedoch kénnen sich ge-
fahrliche Situationen ergeben, je nachdem, wel-
che Materialien prapariert werden. Einige Gefah-
ren, wie die Vorbereitung von radioaktiven oder
reaktiven Metallen, sind ziemlich offensichtlich,
wahrend andere es nicht sind. In den vorangegan-
genen Ausfihrungen sind einige der potentiellen
Gefahren, die auftreten kdnnen, zusammenge-
fasst. Es gibt aber zweifellos noch weitere Gefah-
ren, die hier nicht berticksichtigt wurden.

Die meisten Unfalle kédnnen durch einfache, ver-
nunftige Regeln verhindert werden. Man sollte am
besten davon ausgehen, dass alle Metallstdube
und Chemikalien gefahrlich sind. Das Einatmen
von Staub und Démpfen, das Schlucken oder
korperlicher Kontakt sollten immer vermieden
werden. Personliche Schutzausristung (PSA) ist
sehr nitzlich, aber sie garantiert nicht den totalen
Schutz vor Verletzungen.

Die metallographische Literatur enthalt viele Ver-
weise auf die Verwendung von gefahrlichen Ma-
terialien, oft jedoch ohne Erwadhnung der mog-
lichen Gefahren. Das ist sehr bedenklich, weil
Unachtsamkeit zu betrachtlichen Verletzungen
fuhren kann. Manche lassen sich zum Experimen-
tieren verleiten, wenn ein empfohlenes Verfahren
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nicht funktioniert, wie es funktionieren sollte. Die
Entwicklung von Elektrolyten, chemischen Polier-
lésungen oder Atzmitteln sollte jenen (berlassen
bleiben, die sich vollstandig mit den potentiellen
Gefahren auskennen. Metallographische Labore
sollten Fachbucher besitzen, in denen der Umgang
mit Sauren und Atzmitteln beschrieben wird. Auch
die Sicherheitsdatenblatter sollten immer fur jeden
zuganglich sein. Bei Verwendung einer neuen, un-
bekannten Losung sind diese dann zuerst zu kon-
sultieren.

TipPs ZUR LABORSICHERHEIT

Kaufen Sie relativ kleine Mengen von Che-
mikalien, die nicht routinemaBig verwendet
werden, besonders dann wenn diese eine
kurze Lagerfahigkeit haben oder gefahrlich
sind. Nach dem AusgieBen von Sauren reini-
gen Sie den Verschluss sorgfaltig, waschen Sie
die AuBenseite der Flasche unter flieBendem
Wasser ab und trocknen Sie diese, bevor sie
wieder zurtick in einen feuerfesten Schrank
gestellt wird. Setzen Sie regelméaBige Reini-
gungsintervalle fur Laborabsaugungen fest.
Diese sollten bei groBen Laboren wochentlich
durchgefihrt werden. Ein sauberes Labor
ist ein wesentlicher Punkt bei der Laborsi-
cherheit.
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Zusammenfassung

ZUSAMMENFASSUNG

Die Vorbereitung metallographischer Proben ba-
siert auf Prinzipien, die leicht zu verstehen sind. Das
Trennen produziert Schaden, der Uber das Schlei-
fen und Polieren Schritt fur Schritt reduziert wer-
den muss, um die wahre Struktur prufen zu kén-
nen. Jeder Trennprozess produziert einen gewissen
thermischen und/oder mechanischen Schaden.
Folglich wahlen Sie ein Verfahren, das den geringst
maoglichen Schaden produziert und benutzen Sie
die richtige Trennscheibe. Das Schleifen produziert
ebenfalls einen Schaden, der aber mit zunehmen-
der Feinerung der Schleifkérnung abnimmt. Die
Materialien reagieren unterschiedlich auf die glei-
che Schleifkérnung und grundsatzlich ist es so,
dass, je weicher das Material ist, desto tiefer ist die
Beschadigung. Im Allgemeinen kann aber nicht
gesagt werden, wie viel Material abgetragen wer-
den muss. Eine Reduzierung oder Verringerung der
Schleifkdrnung bewirkt ebenfalls einen Rickgang
der Schleif- oder Poliergeschwindigkeit. Durch
das Verstandnis dieser Faktoren kénnen gute und
nachvollziehbare Arbeitsverfahren — wie in dieser
Abhandlung beschrieben — eingesetzt werden.
Eine Automatisierung der Probenvorbereitung bie-
tet viel mehr als nur eine Arbeitszeitersparnis. Pro-
ben, die automatisch vorbereitet werden, haben
eine viel konstantere Planheit, Kantenscharfe, Re-
liefkontrolle und sind frei von Artefakten wie Krat-
zern, Ausbrichen, Verschmierungen und Kometen
als solche, die manuell erstellt wurden.
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Glossar

Trennschleifen — Der Prozess, bei dem eine Probe
von einem Teil oder eine Komponente mit einer
Trennscheibe oder einem Trennschleifer Ublicher-
weise unter Wassereinwirkung entfernt wird. Wird
auch als abrasives Trennen bezeichnet.

Acryl — Ein Druckbefestigungsverbundmittel, das
eine klare Befestigung produziert. Ein gieBfa-
higes Zwei-Komponenten-Befestigungssystem mit
schnellen Aushartungszeiten.

Agglomerierung — Eine Masse oder Partikelanhdu-
fung, insbesondere in einem Pulver oder in einer
Suspension. Beim Polieren agiert agglomeriertes
Material aggressiver als nicht agglomeriertes Ma-
terial derselben MikrometergroBe.

Analyse — Der Prozess der Untersuchung, Interpre-
tation, Dokumentierung und Messung eines Mate-
rials auf Struktur- oder Verarbeitungsdetails.

Amboss — Eine Prufvorrichtung, die zur Sicherstel-
lung genauer Ergebnisse beitragt, indem sie das
Prifstiick wahrend der Austibung der groBen Last
bei einer Harteprifung aufnimmt.

Artefakt — Eine nicht natUrlich vorkommende Sub-
stanz oder Struktur.

Formfaktor — Verhéltnis der Breite zur Hohe in ei-
ner Kamera

Automatische Bildgebung — Erkennung der inte-
ressanten Merkmale basierend auf Graustufen-
oder Farbunterschieden oder morphologischen
Eigenschaften.

Automatische Vorbereitung - Der Einsatz eines
Schleif-/Poliergerats mit Basis und Antriebskopf zur
Vorbereitung eines Priiflings oder einer Priflings-
gruppe zu Analysezwecken.

Klinge — Ein Metall- oder kunstharzgebundenes
Schneidwerkzeug mit Abrasivstoff, insbesondere
im Zusammenhang mit einer Prazisionssage oder
dem Prazisionstrennverfahren.

Hellfeld — Die Oberflache des Pruflings steht senk-
recht zur optischen Achse des Mikroskops und ein
WeiBlicht wird verwendet. Korngrenzen, Phasen-
grenzen und sonstige nicht senkrechte Merkmale
erscheinen dunkel im Bild.

Kalibrierung — Bei einem Mikroskop oder der Bild-
gebung die Zuordnung einer bekannten Distanz
zu einer PixelgroBe. Die Kalibrierung sollte auf
alle Gegenstande in x- und y-Richtung angewandt
werden.

GieBfahige Befestigung — Der Prozess der Befesti-
gung von Proben, die empfindlich gegentber ho-
hen Dricken und/oder Temperaturen, hochpords
oder hochkorrosiv sind. Fir gewdhnlich eine Zwei-
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Komponenten-Flussigkeit oder ein Pulversystem.

Zentrale Kraft — Ein Ansatz fur die Auslibung eines
starken Drucks auf die gesamte Priflinghalterung,
wobei der Prifling gleichmaBig gegen die Vorbe-
reitungsoberflache gedriickt wird.

Kappschnitt — Eine Schnittart, bei dem die Schei-
be nach unten durch das Werksttick gezogen wird
und frischer Abrasivstoff freigesetzt wird.

Klemmbefestigung — Die Festklemmung diverser
Priflinge in Sandwichform wird fur gewohnlich bei
dunnen Blechen angewandt.

Klarung - Bildverbesserung, die weitestgehend
durch den Einsatz grauer Skalenfilter erreicht wird.

Tuch — Eine Stoffoberflache, auf die bei der Ma-
terialvorbereitung eine Poliersuspension oder -pa-
ste aufgetragen wird, z.B. mit druckempfindlichen
Abrasivstoffen, magnetischen oder reibungsinten-
siven Materialien fir die einfache Anwendung.

Kometenschweif — Matte, breite niedrige Linien,
die von einem harten Partikel oder einem Loch
in einem Prifling entstammen und zwar in einer
Form, die dem Schweif eines Kometen ahnelt.

Druckbefestigung — Der Prozess der Befestigung
von Proben mithilfe von Hitze oder Druck zum Ver-
kapseln des Pruflings.

Kondensor — Eine justierbare Linse frei von spha-
rischer Abweichung und Koma vor der Lichtquelle
zur Fokussierung von Licht auf den gewdiinschten
Punkt im optischen Pfad.

Deagglomeriert — Prozess, bei dem lose zusam-
menklebende Partikelklumpen auseinander gebro-
chen werden, insbesondre in einem Pulver oder
Suspension mit Abrasivstoff. Bei der Verwendung
in Politur agiert agglomeriertes Material aggres-
siver als nicht agglomeriertes Material derselben
MikrometergréBe.

Dunkelfeld — Bietet einen Kontrast, der dem Ge-
genteil des mit der Hellfeldbeleuchtung erzielten
Kontrasts entspricht. Die Hervorhebung von Win-
kelflachen sorgt fur eine positivere Identifikation
von Details wie Vertiefungen, Rissen oder geatzten
Korngrenzen.

Deformierung — Mikrostruktur, die durch Schnei-
den oder Schleifen/Polieren verandert wurde.

Feldtiefe — Die Entfernung entlang der optischen
Achse, Uber die Bilddetails mit akzeptabler Klarheit
beobachtet werden.

Diallylphthalat — Eine warmehartende Kunststoff-
verbindung fur die Druckbefestigung, die eine
gute Schnitthaltigkeit aufweist.



Differenzieller Interferenzkontrast — Gekreuztes
polarisiertes Licht, das zusammen mit einem zwi-
schen dem Objektiv und dem vertikalen Illlumina-
tor positioniertes Doppelquartzprisma verwendet
wird.

Scheibe — In Bezug auf die Probenvorbereitung
eine Schleifoberflache wie Siliziumkarbid oder Di-
amantschleifscheiben, die auf einer Tragerplatte
verwendet wird.

Haltezeit — Die Zeit, in der eine Last wahrend einer
Harteprifung auf ein Werkstlick ausgelbt wird.

Kantenabrundung — Wenn die Kante oder Kanten
eines Pruflings mit einer hoheren Geschwindigkeit
als die Mitte abgeschliffen wird bzw. werden, was
zu einer Abflachung an der Kante fuhrt, sodass die
Kante mit der Mitte nicht in den Fokus gebracht
werden kann.

Elektrolytisches Eloxieren — Der elektrolytische
Prozess des Entstehens einer Oxidschicht auf der
Oberflache des Pruflings. Unterscheidet sich dahin-
gehend vom elektrolytischen Polieren und Atzen,
da der Prufling als Anode im elektrischen Kreis
agiert.

Elektrolytisches Atzen — Wird durch die Erganzung
eines elektrischen Kreises durch einen Elektrolyten
erreicht. Trifft auch auf elektrolytisches Polieren zu.

Einbetten — Harte abrasive Partikel, die in der Ober-
flache eines weicheren Priflings fixiert werden.

Epoxid — Zwei-Komponenten-FlUssigkeitssystem,
das physisch an Priflingen haftet. Fir gewohnlich
mit geringer Viskositat und geringer Volumenkon-
traktion.

Atzen — Prozess fir die Ermittlung der strukturellen
Eigenschaften von Metall, die im polierten Zustand
nicht offensichtlich sind.

Sichtstlick — VergréBert das vom Objektiv produ-
zierte primare Bild. Auch als Okular bekannt.

Filter — Wird zum Andern des Lichts fir eine ein-
fache Beobachtung, verbesserte Fotomikroskopie
oder zum Andern des

Kontrasts verwendet.

Schleifen — Der Prozess zum Entfernen von durch
das Trennverfahren verursachte Deformierungen
von einem Prufling. Teil des dritten Schritts der
Materialvorbereitung.

Schleifen & Polieren — Das dritte Hauptsegment
der Materialvorbereitung und Analyse, bei der die
tatsachliche Mikrostruktur oder Eigenschaften des
Materials ermittelt werden.

Schleifmittel — Abrasivsysteme fr Schleifarbeiten.
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Fur gewdhnlich handelt es sich hier um Siliziumkar-
bidpapier oder -scheiben, Diamantschleifscheiben
oder sonstige Medien wie auf Scheiben, Streifen,
Bandern oder Stoffen anhaftendes Aluminiumo-
xid oder Zirkona. Hierzu zahlen u.a. auch robuste
Schleifscheiben mit zugesetzten Abrasivstoffen.

Harteprifung — Das funfte Hauptsegment der Ma-
terialvorbereitung und Analyse zur Bestimmung
des Widerstands eines Materials gegenlber einem
permanenten Eindruck. Eine empirische Prifung
und keine Materialeigenschaft, die durch die kon-
krete Prifverfahren und die verwendeten Parame-
ter bestimmt wird.

Bildanalyse — Das vierte Hauptsegment der Mate-
rialvorbereitung und Analyse zur Bestimmung der
Merkmale der relevanten Materialien basierend
auf Graustufen- oder Farbunterschieden sowie
morphologischen Eigenschaften wie GréBe und
Form.

Bildererfassung — Die Erfassung eines Bildes mittels
Kamera und Bilddigitalisierer oder einer Digitalka-
mera.

Eintauchung — Da diese im Zusammenhang mit der
Materialvorbereitung und Analyse steht, das voll-
standige Versenken eines Priiflings im Atzmittel.

Eindruck — Die durch eine Harteprifung zurtick-
bleibende Deformierung.

Eindruckkoérper — Das Werkzeug, das den Priifling
wahrend der Harteprifung kontaktiert. Eindruck-
korpergréBen und -formen variieren je nach ver-
wendeter Skala und Prifart.

Individuelle Kraft — Ein Ansatz fur das Austiben von
starkem Druck auf einen einzelnen Prufling gegen
die Vorbereitungsflache. Wird auch als einzelne
Kraft bezeichnet.

Interaktive Messungen — Messungen bei der Bilda-
nalyse, bei denen der Bediener den Start- und End-
punkt der Messung wahlen muss.

Prifung nach Knoop — Eine Harteprifung, bei
der ein rhomboedrischer Diamant-Eindruckkorper
mit einem Verhaltnis lange Diagonale zu kurzer
Diagonale von 7,114 verwendet wird, wobei die
elastische Erholung auf einem Minimum gehalten
wird. In dieser Prafung wird nur der lange Durch-
messer gemessen.

Schmirgeln — Ein abrasiver Vorgang, bei dem Par-
tikel frei auf der Schleif- oder Polieroberflache
rollen. Bezugnehmend auf die Standard-Material-
vorbereitung besteht diese MaBnahme solange bis
das Abrasivmittel in die Scheibe eingebettet wird.

Lineare Messung - Einfache Punkt-zu-Punkt-
Messung fur die Durchfihrung der gelegentlichen
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Messung.

Minimaler Kontaktschneidebereich — Eine Technik,
die die Kontaktflache zwischen einer Trennscheibe
und einer Probe konstant und niedrig halt, wo-
durch ein geringer Scheibenverschleiss, weniger
Deformierung und das Trennen von groBeren Tei-
len ermdglicht wird. Wird auch als minimaler Kon-
taktbereich bezeichnet.

Makroeindruck — Eine Prtifung mit einer Kraft von
1 bis 100 kg.

Manuelle Vorbereitung — In der Materialvorbe-
reitung der Prozess der Vorbereitung eines Prif-
kdrpers ohne einen automatischen Antriebskopf.
Wird auch als Polieren mit der Hand oder Vorberei-
ten mit der Hand bezeichnet.

Materialanalyse — Die Untersuchung, Interpretati-
on, Dokumentation und Messung eines Prifkor-
pers fur die Erhebung detaillierter Informationen
zu den Materialeigenschaften wie Hartetiefe, Be-
schichtungsdicke, KorngroBe, Harte, prozentuale
Phasenporositat.

Materialvorbereitung — Ein mehrstufiger Schritt
einschlieBlich Trennung, Befestigung, Schleifen/
Polieren, Bildanalyse und Harteprifung zur Bestim-
mung der tatsachlichen Mikrostruktur oder Eigen-
schaften eines Materials. Wird auch als metallogra-
fische Vorbereitung oder Metallografie bezeichnet.

Metallograf — Eine Person, die sich mit der Metall-
oder Materialuntersuchung befasst.

Metallografische Vorbereitung — Siehe Material-
vorbereitung.

Metallografie — Die Untersuchung von Metallen
und Legierungen. Wird auch als Materialwis-
senschaft bezeichnet, die die Untersuchung von
Metallen und Legierungen, Keramik, Polymeren,
Verbundstoffen, Biomaterialien, Elektronik usw.
beinhaltet.

Verfahren — Flr gewdhnlich die Parameter des
Schleif-/Poliervorgangs einschlieBlich der Schleifo-
berflache, abrasiver Suspensionen oder Pasten, Po-
lierticher, Tragerplattengeschwindigkeit, Richtung
des Antriebskopf, Kraft, Zeit usw.

Mikroeindruck — Eine Prifung mit einer Kraft von
10 bis 1000 g.

Mikrostruktur — Die unter einem Mikroskop be-
trachtete Materialstruktur.

Befestigung — Das zweite Hauptsegment der Ma-
terialvorbereitung und Analyse wahrend dieser
die Probe in einem Druck- oder gieBbaren Befe-
stigungsverbundstoff oder -system eingekapselt
wird.
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Ungenoppt — Ein gewebtes oder chemotextiles Po-
liertuch ohne Noppen.

Genoppt — Ein fur gewdhnlich geflocktes Polier-
tuch mit Noppen verschiedener Langen.

Faservlies — Ein Poliertuch aus chemotextilem Ma-
terial.

Numerische Apertur — Das Vermdgen der Linse,
Licht zu fokussieren.

Objektiv — Die Objektivlinse formt das Hauptbild
der Mikrostruktur.

Orbitales Schneiden — kombiniert die besten

Merkmale der Kapp-, Oszillier- sowie Quer- und
Inkrementschneidvorrichtungen bei gleichzeitiger
Minimierung der Schneidezeit.

Paste — Eine Art Polierverbundmittel aus fein ge-
mahlenen oder pulverférmigen Diamantenparti-
keln, fur gewohnlich auf Wasserbasis.

Phenolharz — Eine warmehartende Kunststoffver-
bindung fur die Druckbefestigung, die eine gute
Schnitthaltigkeit und mittlere Volumenkontraktion
aufweist.

Planares Schleifen — Der erste Schleifschritt, der
eine gemeinsame Ebene fUr alle Priflinge in der
Halterung erzeugt. Trifft vorwiegend auf zentrale
Krafthalterungen zu.

Arbeitsscheibe — Die Arbeitsflache, auf die Schleif-
scheiben und Polierticher angewandt werden.
Wird gelegentlich auch als Scheibe bezeichnet.

Prazisionstrennen — Das Verfahren, beim dem eine
Probe von einem Teil oder eine Komponente mit
einer Klinge und einer Sage entfernt wird. Wird
auch als Prazisionsschneiden bezeichnet.

Vorbereitungsverfahren — Der mehrstufige Prozess,
der wahrend des Schleifens/Polierens durchgefthrt
wird.

Polarisiertes Licht — Licht, das durch Positionieren
eines Polarisationsfilters vor der Kondensorlin-
se des Mikroskops und durch Positionieren eines
Analysators vor dem Sichtstlick erzeugt wird. Bei
Verwendung mit einem anisotropen Metall, wo-
bei der Analysator in einem Winkel von 90 Grad
auf den Polarisationsfilter ausgerichtet ist, wird die
Kornstruktur sichtbar.

Polieren — Der Prozess zum Entfernen von durch
das Schleifen eines Priiflings verursachte Deformie-
rungsschichten. Teil des dritten Schritts der Mate-
rialvorbereitung.

Polierabrasivmittel — Die feinen Abrasivmittel, fir
gewdhnlich Diamant, Aluminiumoxid oder Kolloid-
Kieselerde, die in Suspensionen fur den Polierteil



der Materialvorbereitung verwendet werden.

Porositat — Das Verhaltnis des Volumens der Poren
oder Lufteinschllsse eines Materials zum Gesamt-
volumen der Masse.

Druckempfindliches Haftmittel — Druckempfind-
liches Haftmittel wird als Trager der Klebschicht auf
Trennscheiben und Poliertliichern verwendet.

Abzug - Entfernen der Partikel der zweiten Phase
wahrend der Vorbereitung. Der Abzug kann er-
weitert werden, falls die Oberflache zwischen dem
Partikel und der Matrix schwach oder falls der Par-
tikel besonders sprode ist.

Impulsschneiden — Eine Kappschnittart, bei der
die Scheibe pulsiert wird, wahrend sie nach unten
durch das Werksttick gezogen wird, wodurch fri-
scher Abrasivstoff freigesetzt wird.

Relief — Ein UbermaBiger Hohenunterschied zwi-
schen Partikeln der zweiten Phase und der Matrix
aufgrund von unterschiedlichen Schleif-/Polierge-
schwindigkeiten.

Auflosung — Die Fahigkeit des Bildgebungssy-
stems, Details eines Gegenstands durch eine hohe
Auflésung réaumlicher Merkmale. Trifft sowohl auf
das Mikroskop und die Pixelmatrix der Kamera zu.

Probe — Ein fir die Priifung verwendetes Material
oder der Abschnitt eines Materials. Wird fur ge-
wohnlich als eine Probe vor und wahrend der Pri-
fung und als Prufling ab dem Befestigungsschritt
bezeichnet.

Sageschnitt — Schneidvorgang, bei dem die Probe
in die Scheibe gefuhrt wird. Der Scheibeneingriffs-
bogen wird Uber eine Tiefenzunahme prazise ge-
steuert und der Schnitt erfolgt entlang dem Vor-
lauf.

Kratzer — Ein linearer Schnitt entlang der Ober-
flache eines Priiflings aufgrund des Kontakts mit
einem korrekt ausgerichteten abrasiven Partikel.
Eine Rille, die durch den Abrasionsprozess verur-
sacht wurde.

Trennen — Das Verfahren, beim dem eine Probe von
einem Teil oder eine Komponente mit einer Trenn-
scheibe oder einem Trennschleifer entfernt wird.
Wird auch als abrasives Schneiden/Trennen oder
Prazisionstrennen bezeichnet.

Einzelne Kraft — Ein Ansatz fur die Anwendung von
starkem Druck auf einen einzelnen Priifling gegen
die Vorbereitungsflache. Wird auch als individuelle
Kraft bezeichnet.

SmartCool - Eine integrierte Rickkopplungsschlei-
fe in einem automatischen Druckbefestigungs-
system, die den Kuhlschritt beendet und den Be-
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festigungsprozess abschlieBt, sobald eine sichere
Handhabungstemperatur erreicht ist.

SmartCut — Eine integrierte Rickkopplungsschlei-
fe in einer automatischen Schneidvorrichtung und
in Sagen, die ein Uberhitzen von Priiflingen und
eine Beschadigung der Ausriistung verhindert, die
Schnittqualitat durch Uberwachen der Last am
Motor verbessert und die Zufthrgeschwindigkeit
in die Sicherheitsbereiche justiert.

Schliere — Matrixfluss Gber LufteinschlUssen, Rissen
oder Partikeln der zweiten Phase, der eine Erken-
nung dieser Merkmale und die Messung deren
AusmaBes erschwert oder unmaoglich macht.

Prifling — Eine befestigte Probe. Wird fur gewdhn-
lich als ein Prufling des Befestigungsschrittes be-
zeichnet.

Priflingvorbereitung — Ein mehrstufiger Schritt
einschlieBlich Trennen, Befestigung, Schleifen/
Polieren, Bildanalyse und Harteprtfung zur Be-
stimmung der tatsachlichen Mikrostruktur oder
Eigenschaften eines Materials. Wird auch als me-
tallografische Vorbereitung oder Metallografie be-
zeichnet.

Fleck — Ein Ruckstand auf der Oberflache des Pruf-
lings, der sich um Partikeln der zweiten Phase auf-
grund von Interaktionen zwischen dem Prifling
und dem Abrasivmittel und/oder Schmiermitteln
bilden kann oder der sich auf der Matrix aufgrund
mangelnder Reinigung oder Trocknung oder auf-
grund von Interaktionen zwischen dem Prifling
und Lésungsmittel nach der Vorbereitung oder
dem Atzen bilden kann.

Tupfen — Da diese im Zusammenhang mit der Ma-
terialvorbereitung und Analyse stehen, handelt es
sich um das Auftragen eines Atzmittels auf einen
Priifling mit einem in Atzlésung getrénkten Baum-
wolltupfer.

Schwellwertverfahren — Das Verfahren fur die
Darstellung von Grau- oder Farbpixelwertebe-
reichen mit unterschiedlichen Bitplane-Farbuber-
lappungen.

Quer- und Inkrementschnitt — Schneidvorgang, bei
dem die Probe in die Scheibe gefihrt wird. Der
Scheibeneingriffsbogen wird Uber eine Tiefenzu-
nahme prazise gesteuert und der Schnitt erfolgt
entlang dem Vorlauf und Rucklauf.

Vibrationspolieren — Ein Polierprozess, bei dem die
Poliermaschine eine hohe Frequenz erzeugt. Vibra-
tionsbewegungen mit variabler Amplitude produ-
zieren eine spannungsfreie Politur.

Scheibe — Eine zum Schneiden verwendete Schei-
be. Kann auch in Bezug zu einer Tragerplatte ver-
wendet werden.

Webstoff — Ein Stoff aus verflochtenen Garnen
oder Fasern. 127
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Anhang

ANHANG

Klassifizierung der Metalle anhand der Eigenschaften und des Periodensystems der Elemente

Ordungszahl- Massen- Dichte Schmelz- Kristall-
Gruppe Element Symbol zahl zahl g/cm3@20°C punkt,°C gitter
Alkali- Beryllium Be 4 9.015 1.848 1280 hexagonal
metalle, 1A Magnesium Mg 12 24.312 1.74 650 hexagonal
Gruppe 1B Kupfer Cu 29 63.545 8.94 1083 kfz
Silber Ag 47 107.87 10.49 961.9 kfz
Gold Au 79 197 19.32 1064.4 kfz
Gruppe IIB Zink Zn 30 65.38 7.1 419.57 hexagonal
Cadmium Cd 48 112.4 8.65 320.9 hexagonal
Gruppe lll Aluminum Al 13 26.98 2.7 660 kfz
Gruppe IVA Zinn Sn 50 118.69 7.29 232 Tetragonal
Blei Pb 82 207.19 11.35 327.5 kfz
Gruppe IVB Titan Ti 22 47.9 4.507 1670 hexagonal
Zirkon Zr 40 91.22 6.44 1853 hexagonal
Hafnium Hf 72 178.49 13.21 2225 hexagonal
Gruppe V Antimon Sb 51 121.75 6.79 630.5 rhombohedrisch
Bismuth Bi 83 208.98 9.78 271.3  rhombohedrisch
Gruppe VB Vanadium \ 23 50.94 6.1 1895 krz
Niob/ Nb/
Niobiom Cb 41 92.91 8.66 2468 krz
Tantal Ta 73 180.95 16.63 2996 krz
Gruppe VIB Chrom Cr 24 52 7.14 1867 krz
Molybden Mo 42 95.94 9.01 2615 krz
Wolfram W 74 183.85 19.3 3410 krz
Gruppe VIIB Mangan Mn 25 54.94 7.3 1244  Komplex kubisch
Rhenium Re 75 186.22 21.04 3175 hexagonal
Gruppe VIl Eisen Fe 26 55.85 7.874 1536 kfz
Kobalt Co 27 58.93 8.832 1495 hexagonal
Nickel Ni 28 58.71 8.8 1452 kfz
Platin- Ruthenium Ru 44 101.1 121 2310 hexagonal
metalle, Rhodium Rh 45 102.91 12.44 1963 kfz
Gruppe VIII Palladium Pd 46 106.4 12.16 1551 kfz
Osmium Os 76 190.2 22.48 3015-3075 hexagonal
Iridium Ir 77 192.2 22.42 2410 kfz
Platin Pt 78 195.09 21.37 1772 kfz
Umwandlungstemperaturen fiir allotropische Metalle
Element Umwandlung Temperatur
Beryllium (Be) aep 1256 °C [2293° F]
Kobalt (Co) g0 427 °C [801° F]
Hafnium (Hf) o 1742 °C [3168° F]
Eisen (Fe) Curie 770 °C [1418° F]
ey 912 °C [1674° F]
Y>3 1394 °C [2541° F]
Mangan (Mn) B 707 °C [1305° F]
By 1088 °C [1990° F]
14>3 1139 °C [2082° F]
Nickel (Ni) Curie 358 °C [676° F]
Zinn (Sn) aep 13 °C[55.4° F]
Titan (Ti) B 883 °C [1621° F]
Zirkon (Zr) oaB 872 °C [1602° F]
Anmerkung:

Die Curietemperatur ist die Temperatur, bei der ein magnetisches Material seinen Magnetismus beim Erhitzen verliert und bei Abkthlung

wieder gewinnt.

130



Anhang

Nasstrennschleifen: Problem, mégliche Ursachen und deren Losung

Problem

Maogliche Ursache

Losungsvorschlag

Verbrennung
(blauliche Verfarbung)

Uberhitzte Probe

Wiasserkthlung verbessern
Vorschub reduzieren
Trennscheibe mit weicherer Bindung wahlen

Hoher ScheibenverschleiB

Scheibenbindung gibt zu schnell nach

Scheibe mit hérterer Bindung wahlen
Vorschub reduzieren

Zerbrechen der Scheibe

UngleichméaBige Kiihlung

Proben nicht festgespannt
Abrupter Probenkontakt

Scheibe war bereits vorgeschadigt

Wiasserkihlung gleichmé&Big an beiden Seiten der
Scheibe aufbringen

Probe fester einspannen
Trennvorgang vorsichtig beginnen

Trennscheiben sorgfaltig behandeln

Widerstand beim Trennen
(Kein Trennfortschritt zu sehen)

Scheibenbindung gibt zu langsam nach

Scheibe mit weicherer Bindung wahlen
Pulsierend Trennen
Trenner mit Orbitaltechnik verwenden

Trennscheibe bleibt stehen

Ungentgende Trennerkapazitat

Verlauf der Trennscheibe aufgrund von
Spannungen im Werkstuck

GroBeren Trenner verwenden
Anpressdruck oder Vorschub verringern
Trenner mit Orbitaltechnik verwenden

Bauteil aufgrund von Spannungen nur einseitig
spannen

Nasstrennschleifen: Problemlésung

Zugespitzt:

Scheibe zu hart

MeiBelform:

Verglast:

UngleichmaBige Kiihlung Falsche Scheibe

Normal:
Fur feste Materialien

Normal:
Fur Vollmaterial

Normal:
Fiir Rohre oder diinnwandige
Teile
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Anhang

Warmeinbetten: Problem, mégliche Ursachen und deren Losung

Defect

Probable Cause

Duroplaste (Epoxidharze, Diallylphthalat und Phenolharze)

Suggested Remedy

Radiale Spalten oder Risse

=

Schrumpfspalt

Umlaufende Risse

Gewolbte oder weiche
Probenrickseite

Probe ist kérnig und nicht
geschmolzen

Probenquerschnitt zu groB
Probe hat scharfe Kanten

Oberflache nicht sauber

Probe nach der Polymerisation zu schnell
gekuhlt

Falsches Einbettmaterial verwendet

Einbettmittel ist feucht

Unzureichende Aushértezeit (Polimeri-
sation)

Zeit bei Temperatur zu kurz
Polymerisationstemperatur zu niedrig
Druck zu gering

GroBere Pressform verwenden
Probe verkleinern
Wenn maglich, Kanten der Probe abrunden

Proben reinigen und entfetten

Nach der Polymerisation langsam unter Druck
abkuhlen lassen

EpoMet G oder F verwenden

Einbettmittel trocken lagern

Behalter erst vor Verwendung 6ffnen
Einbettmittel bei 38-49°C (100-120°F)
trocknen

Aushartezeit und Druck verlangern

Polymerisationszeit, -druck und
-temperatur erhdhen

Thermoplaste (Acrylharze)

> Wiattebausch

Polymerisation nicht beendet
Einbettzeit zu kurz

Auftreten von inneren Spannungen beim
Entnehmen der Probe

Weniger Einbettmittel verwenden
Langere Heiz- und Kihlzeiten anwenden
Linerae Abkthlung anwenden

Probe langer abkuhlen
Linerae Abkihlung anwenden

Vergleich der Kantenscharfe an sechs unterschiedlichen Einbettmaterialien

PhenoCure, Phenolharz (Bakelit)

KonductoMet, Phenolharz
C-angereichert, leitfahig

EpoxiCure Kalteinbettmittel
mit Conductive Filler Partikeln

ProbeMet, Epoxidharz
Cu-angereichert, leitfahig

SamplKwick Kalteinbettmittel
mit Conductive Filler Partikeln

Die Aufnahmen zeigen die Oberflache eines geharteten 100Cr6, eingebettet mit unterschiedlichen Einbettmaterialien und den daraus
resultierenden Kantenscharfen. Die Proben wurden alle zusammen im gleichen Probenhalter préapariert und mit 3% Nital geatzt.
Die besten Resultate ergaben sich bei EpoMet, ProbeMet und EpoxiCure mit Zusatz von Conductive Filler, der die Probe leitfahig macht.

Die Mafstabsbalken sind 20 pm lang.
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Anhang

Auswabhlkriterien fir Kalteinbettmittel

Acyrlic

SamplKwick

VariKwick

VariKleer

VariDur

VariDur 10

VariDur 200

VariDur 3000

Epoxy

EpoxiCure

EpoHeat

EpoThin

EpoKwick

EpoColor

Description
e Translucent, general purpose acrylic system
® 5-8 minute cure time at room temperature
® ~179°F [79°C] Peak Temperature
e ~85 Shore D Hardness

 Blue, fast curing system

* Moderate shrinkage and viscosity

® ~5 minute cure time at room temperature
e ~85°C Peak Temperature

e Clear, general purpose acrylic system

- Requires pressure vessel for clear mounts
® 5-15 minute cure time at room temperature
® ~212°F [100°C] Peak Temperature
¢ ~84 Shore D Hardness

® Grey, low viscosity acrylic system

* 10 minute cure time at room temperature
e ~170°F [77°C] Peak Temperature

e ~85 Shore D Hardness

® Semi transparent, low odor system
o Low shrinkage, high viscosity

* 8 minute cure time

® 100°C Peak Temperature

® Dark blue, low odor system
® Low shrinkage, high viscosity
® 8 minute cure time

® 100°C Peak Temperature

 Blue, mineral filled acrylic system

© Hardest castable mounting system

* 15 minute cure time at room temperature
® ~252°F [122°C] Peak Temperature

® ~90 Shore D Hardness

Description

e Clear, general purpose epoxy system
® 6hr cure time at room temperature
® <130°F [55°C] Peak Temperature

e ~82 Shore D Hardness

e Transparent yellow epoxy system

¢ Long pot-life allows product to be mixed in large batches
© 90min cure time in oven at 131°F [55°C]

® <338°F [170°C] Peak Temperature

e ~85 Shore D Hardness

o Clear, very low viscosity epoxy system
® Shr cure time at room temperature

® <130°F [55°C] Peak Temperature

e ~78 Shore D Hardness

e Clear, fast curing epoxy system

© 90min cure time at room temperature

® <293°F [145°C] Peak Temperature

® ~82 Shore D Hardness

* Red epoxy system to highlight pores and cracks
© 90min cure time at room temperature

® <293°F [145°C] Peak Temperature

® ~82 Shore D Hardness
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Curing time is not a precise quantity as it can be influenced by the nature of the mold (how well, or how poorly, the exothermic heat of polymerization is extract-
ed), by the volume of the cast resin used, by the volume and nature of the specimen being encapsulated, by the temperature of the mix, by room temperature
and air circulation and by the age of the resin and hardener (i.e., curing time is longer for products beyond their normal shelf life). The values listed are typical for
metallic specimens cast in 1.25-inch (30-mm) diameter Sampl-Kup molds at 21 °C (70 °F) using fresh resin and hardener.



Anhang

Kalteinbetten, Problemlosung

Problem

Keine Aushartung

Mégliche Ursache

Abgelaufener Harz oder Harter;
Falsches Mischungsverhéltnis

Lésung

Abwiegen von Harz und Harter;

wenn nach der beschriebenen Zeit keine
Aushéartung erfolgt, kann die Probe bei 50 °C
(120 °F) im Ofen temperiert werden;

vor Verwendung Haltbarkeit Uberprifen

Langsame Aushartung

UngleichmaBig gemischt; zu wenig Harter
verwendet; Umgebungstemperatur zu kalt

Grundlich mischen; Abwiegen von
Harz und Harter; Mischung an temperiertem
Ort ausharten lassen*

Schnelle Aushartung

Zu viel Harter; Umgebungstemperatur
zu hoch; Einbettform zu groB
(sollte <50gr. sein)

Abwiegen von Harz und Harter;
kleinere Menge ansetzen; Luftzirkulation
verbessern; kihleren Ort auswéahlen

Gastunnel und Blasen

Zu viel Harter; Einbettform zu groB;
schlecht leitfahige Form verwendet

Abwiegen von Harz und Harter;
Luftzirkulation verbessern; kleinere Menge
ansetzen; keine Silikonkautschukformen
verwenden

Probe lasst sich nicht
herauslésen

Kein Trennmittel verwendet;
Probe zur falschen Seite herausgedriickt

Innenflachen mit Release Agent einschmieren
bei konischen Formen Probe
zur anderen Seite herausdriicken

Probe wird bei Losungs-
mittel (Ethanol) angelost

Schlechte Losungsmittelbestandigkeit;
Probe nicht komplett ausgehartet

Anderes Einbettmittel verwenden;
Probe bei 50°C temperieren

Zu starke Schrumpfung

Polymerisation zu schnell; zu viel
Harter verwendet; falsches Einbettmittel

Epoxid statt Acryl verwenden; langsam
aushartende Einbettmittel verwenden;
FlatEdge Filler dem Epoxidharz hinzuftigen;
Abwiegen von Harz und Harter

* Die Aushértung der Epoxidharze kann im Ofen beschleunigt oder abgeschlossen werden (50°C max.2h)
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Warmeinbetten: Abhangigkeit des Druckes vom Probendurchmesser
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Die zwei Diagramme zeigen den Zusammenhang zwischen dem Probendruck und dem zu erwartenden Gesamtdruck in Abhédngigkeit des Proben-
durchmessers sowohl in britischen als auch in metrischen Einheiten. Ein Beispiel soll die Verwendung der Diagramme verdeutlichen. Nehmen wir an,
dass wir 1,25-Zoll Proben verwenden, daraus resultiert ein Probendruck von 5lb.je Probe. Nun verwenden wir nach der gleichen Methode jedoch
nur 1-Zoll Proben. Wie viel Druck sollten wir verwenden? Ziehen Sie eine Senkrechte bei 5 Ib. (dargestellt in Griin), bis sie die Linie fur einen 1,25-
Zoll Durchmesser schneidet. Dann ziehen Sie eine waagerechte Linie (dargestellt in Blau) vom Schnittpunkt zur Linie far 1-Zoll Probendurchmesser.
AnschlieBend eine senkrechte Linie (dargestellt in Blau) zur Lastachse hinunter. Dieser Punkt ist etwa 3 Ib. So wirden wir 3 Ib. pro Probe fir 1-Zoll
Proben verwenden. Auf dhnliche Art kénnen wir vorgehen, um die Kraft fir 1,5-Zoll Proben zu ermitteln. Daraus wiirde sich ein Druck von etwa 7Ib.

ergeben (rote Linien).
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Auswahlhilfe fir Schlusspoliturmedien

Bezeichnung

MicroPolish
Aluminiumoxid-Pulverr

MicroPolish Il

agglomeratfreies Aluminium-
oxidpulver und Suspensionen

MasterPrep

Deagglomerierte Aluminium-

oxiduspension

MasterMet
kolloidale Siliziumdioxid-
Suspension

MasterMet 2

nicht kristallisierende kolloidale

Siliziumdioxid-Suspension

MasterPolish

Aluminium und Siliziumdioxid

Mischoxidsuspension

MasterPolish 2
SiO, + Eisenoxid Suspension

Eigenschaften

1, 0.3 und 0.05 pm Auminiumoxidpulver

1 und 0.3 pm agglomeratfreies Aluminium-
oxidpulver

1 und 0.3 ym deagglomerierte Aluminium-
oxid Suspensionen

0.05 ym Sol-gel Aluminiumoxid

0.06 ym amorphe kolloidale Siliziumdioxid-
Suspension mit pH-Wert von ~10 fur chemo-
mechanisches Polieren

0.02 pm nicht kristallisierende amorphe
Siliziumdioxid-Suspension mit einem pH-Wert
von ~10.5 geeignet fur chemo-mechanisches
Polieren

Mischoxid aus reinem Aluminiumoxid (0.05
pm) und kolloidalem Siliziumdioxid mit einem
basischen pH-Wert (kann mit dest. Wasser
verdinnt werden)

Mischoxidsuspension mit 0.06 ym und einem
pH-Wert von ~10 fur chemo-mechanisches
Polieren

Electrolytic Polishing & Etching Troubleshooting Chart

Problem
Center of the specimen is
deeply etched

Pitting or etching at the
edges of specimen

Studge on the surface

Rough or matte surface

Waviness or streaks on the
polished surface

Stains on the polished
surface

Unpolished spots
(Bulls-eyes)

Phases in the relief

Pitting
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Probable Cause

No polishing film at the center of specimen

Too vicsous or thick film

Insoluble anode product

Insufficient or no polishing film

Insufficient time

Incorrect agitation
Inadequate pre-preparation
Too much time

Attach after polising
Current is off

Gas bubbles

Insufficient polishing time

Too long polishing
Too high voltage

Anwendung

Gunstiges Poliermittel fir die meisten Mineralien
und Metalle

Hoch qualitatives Aluminiumoxid fur die Politur von
Mineralien und Metall; erzeugt eine bessere Oberfla-
che als herkémmliche Tonerde der gleichen GroBe

Besonderes Aluminiumoxid; produziert bessere
Ergebnisse als kalzinierte Tonerde; exzellente Ergeb-
nisse bei Mineralien, PCBs, Metallen und Edelmetal-
len sowie Polymeren

Chemo-mechanische Polierwirkung; exzellente Er-
gebnisse bei Metallen, Mineralien, Polymeren, PCBs,
elektronischen Bauteilen und speziell bei weichen
Materialien wie Cu oder Al

Nicht kristallisierend, ansonsten gleiche Verwendung
wie MasterMet, jedoch ohne Gefahr von auskristalli-
siertem SiO? auf dem Poliertuch oder der Probe

Enthalt nur einen geringen Wasseranteil und kann
fur weiche und wasserempfindliche Materialien wie
Mg verwendet werden; ebenfalls gut fir Fe-, Ni-
oder Co-Legierungen und Metall-Matrix-Verbund-
werstoffe (MMC)

Entwickelt fur die Politur von Materialien wie Kera-
mik, Nitride, Carbide und Verbundwerkstoffe

Correction

Increase voltage
Decrease agitation
Use more viscous electrolyte

Increase voltage
Decrease agitation
Use more viscous electrolyte

Try a new electrolyte
Increase temperature
Increase voltage

Increase voltage
Use more viscous electrolyte

Increase or decrease agitation
Better pre-preparation
Increase voltage

Decrease time

Try less corrosive electrolyte

Increase agitation
Decrease voltage
Tilt the specimen

Increase voltage
Better pre-preparation
Decrease time

Better pre-preparation
Decrease voltage
Decrease time

Try a different electrolyte



Praparation: Problemlésung

Problem

Kometenschweif

Kantenabrundung

Eingedriickte Schleifriick-
stande

Ausbriiche

Relief

Kratzer

Verschmierung

Flecken

Mégliche Ursache

Schlecht gebundene, harte Phase in weicher
Matrix; Poren, Locher oder Lunker, welche die
Schweifbildung unterstttzen.

Spaltbildung ist hier das Hauptproblem. Wenn
diese auftritt, harte, florfreie Tticher und kurze
Polierzeiten anwenden.

Harte Schleifkérnung tendiert dazu, sich ins
Metall einzudriicken; feinere Kérnung eher als
grébere Kérnung.

Zu langes Schleifen auf aufgebrauchtem
SiC-Papier; zu lange Polierzeiten auf florigen
Tachern; zu hoher Druck; unzureichende
Schmiermittelmenge begtinstigt Ausbriiche
einer zweiten Phase.

Bei Verwendung von weichen Ttchern und
geringem Druck entstehen unterschiedliche
Hoéhen zwischen der Matrix und den Phasen.

Kontamination durch grébere Schleifkor-
nungen; Ausbriiche von harten Phasen oder
sprodem Material; zu geringe Zeiten beim
Schleifen oder Polieren.

Verschmierung von weichem Material infolge
von zu wenig Lubrikant, zu hohem Druck oder
U/min

Flecken zwischen Phasen treten meistens durch
eine ungentgende Reinigung oder wegen der
Wasserqualitat auf. Auch Reinigungsmittel
kénnenFlecken hinterlassen.

Anhang

Losungsvorschlag

Harte, florfreie Tlicher verwenden;

Druck reduzieren; Zeit reduzieren; Impragnieren
der Poren mit Epoxid oder Wachs; Gegenlauf ver-
wenden,
bei manueller Préparation Probe drehen.

Spaltbildung beim Einbetten vermeiden. EpoMet
beim Warmeinbetten verwenden. Beim Kalteinbetten
Epoxidharz und gegebenfalls FlatEdgeFiller hinzufu-
gen, um eine Spaltbildung zu reduzieren; Verwen-
dung von harten Tuchern und Apex-System.

SiC-Papier mit Wachs bestreichen (Kerzenwachs

ist am besten geeignet, harte Seife ist ebenfalls
geeignet); Bienenwachs ist nicht effektiv; Druck, Zeit
und U/min reduzieren; feinere SiC- und Diamantkor-
nungen (<6 pm) meiden; Diamantpaste verwenden;
eingedrickte Partikel mit Aluminiumoxid (3 pm oder
5 um) entfernen.

Nicht langer als 60 s auf SiC-Papier schleifen;
florfreie Ttcher verwenden; Druck reduzieren;
mehr Schmiermittel hinzuftigen.

Florfreie (harte)Tticher verwenden, Druck erhéhen;
Zeit kurzen; bei entstehendem Relief in der letzten
Stufe den Vorgang mit anderer Laufrichtung wieder-
holen (meist von > < zu > > wechseln).

Saubere Bedingungen schaffen; Hande, Proben und
Ausrlstung nach jeder Stufe reinigen; bei rissigem
oder porésen Material Ultraschall verwenden; Zeiten
verldngern; Apex verwenden; bei Kontamination
Scheiben mit Wasser reinigen; Praparationshinweisen
aus dem Buch folgen.

Mehr Schmiermittel verwenden, Druck und U/

min reduzieren; Poliertuch mit mittlerem Flor in der
Schlusspolierstufe verwenden;
Chemomechanisches Polieren mit MasterMet ||
durchfiihren; Probe Atzpolieren; Vibrationspolierer
verwenden.

Die meisten Reinigungsflecken entstehen durch
unsauberes Leitungswasser, stattdessen destilliertes
Wasser verwenden; auch eine unzureichende Trock-
nung kann Flecken hinterlassen;

bei Verwendung von Oxidpoliersuspensionen sollte
wahrend der letzten 20-30 s das Wasser ge6ffnet
werden, um die Proben und dasTuch zu reinigen.
Anschliessend sollten die Proben mit Watte und Seife
unter flieBendem Wasser gereinigt werden.

Danach wird die Probe mit Ethanol abgespriiht

und mit einem Fon (ausreichende Leistung/

kalt) getrocknet. In den meisten Fallen ist die Probe
nun sauber, allerdings kann bei Bedarf mit trocke-
ner Watte Uber die Probe gegangen werden. Ein
Anhauchen und Abwischen der Probe mit Watte hat
sich als nitzlich erwiesen. Vorsicht bei sehr weichen
Materialien. Hier kann der Einsatz von Watte Kratzer
verursachen.
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ASTM Normen fiir die Metallographie

ASTM NORMEN METALLOGRAPHIE

A 247: Untersuchung der Gefligestruktur von
Graphit in GuBeisen

A 892: Richtlinie fur die Definition und
Benennung kohlenstoffreicher Lagerstahle

B 390: Bestimmung der Kornrohdichte und -ver-
verteilung von Wolfram-Hartmetall

B 588: Schichtdickenmessung an durchsichtigen
und undurchsichtigen Uberzligen mittels
Doppelstrahlmikroskopie

B 657: Guide for Metallographic Identification of
Microstructure in Cemented Carbides

B 681: Measurement of Thickness of Anodic
Coatings on Aluminum and of Other Transparent
Coatings

B 748: Schichtdickenmessung an metallischen
Uberztigen mittels Untersuchung von
Querschliffen mit dem Elektronenmikroskop

B 795: Verfahren zur Prifung niedriglegierter,
pulvergeschmiedeter Stahlteile auf
Verunreinigung durch nichtlegiertes Eisen

B 796: Nonmetallic Inclusion Level of Powder
Forged Steel Parts

B 847: Measurement of Metal and Oxide Coating
Thickness by Microscopical
Examination of a Cross section

C 664: Schichtdickenmessung an
Diffusionsschichten

E 3: Preparation of Metallographic Specimens

E 7: Standard Terminology Relating to
Metallography

E 45 Determining the Inclusion Content
of Steel

E 82: Bestimmung der Orientierung eines
Metallkristalls

E 112: Bestimmung der mittleren KorngréBe
E 340: Macroetching Metals and Alloys

E 381: Macroetch Testing Steel Bars, Billets,
Blooms, and Forgings

E 384: Microindentation Hardness of Materials

E 407: Prufung metallischer Werkstoffe;
Mikrodtzung von Metallen und Legierungen

E 562: Determining Volume Fraction by
Systematic Manual Point Count

E 766: Eichung der VergréBerung von
REM (Rasterelektronenmikroskopen) unter
Verwendung der Eichprobe NBS-SRM-484

E 768: Richtlinien fur die Vorbereitung und
Beurteilung von Proben fir die automatische
Mengenbestimmung der Einschlisse in Stahl
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E 807: Metallographic Laboratory Evaluation
E 883: Reflected-Light Photomicrography

E 930: Bestimmung des gréBten sichtbaren Korns
in einem metallographischen Schliff

E 975: X-Ray Determination of Retained Austenite
in Steel with Near Random
Crystallographic Orientation

E 986: Scanning Electron Microscope Beam Size
Characterization

E 1077: Estimating the Depth of
Decarburization of Steel Specimens

E 1122: Obtaining JK Inclusion Ratings Using
Automatic Image Analysis

E 1180: Preparing Sulfur Prints for
Macrostructural Examination

E 1181: Characterizing Duplex Grain Sizes

E 1245: Determining the Inclusion or Second-
Phase Constituent Content of Metals by
Automatic Image Analysis

E 1268: Assessing the Degree of Banding or
Orientation of Microstructures

E 1351: Production and Evaluation of Field
Metallographic Replicas

E 1382: Priifmethoden fur die Bestimmung
der mittleren KorngroBe mithilfe der
halbautomatischen und der automatischen
Bildanalyse

E 1508: Quantitative Analyse durch
energiedispersive Spektroskopie

E 1558: Elektrolytisches Polieren von
metallographischen Priflingen

E 1920: Metallographic Preparation of Thermal
Spray Coatings

E 1951: Calibrating Reticles and Light
Microscope Magnifications

E 2014: Metallographic Laboratory Safety

E 2015: Preparation of Plastics and Polymeric
Specimens for Microstructural Examination

F 1854: Stereological Evaluation of Porous
Coatings on Medical Implants



ASTM NORMEN ZUR HARTEPRU-
FUNG

B 578: Messung der Mikroharte galvanischer
Uberzige

B 721: Microhardness and Case Depth of Powder
Metallurgy Parts

C 730: Prufung der Eindruckharte nach Knoop

C 849: Bestimmung der Eindringharte von
Porzellan und Steingut nach Knoop

C 1326: Knoop Indentation Hardness of
Advanced Ceramics

C 1327: Vickers Indentation Hardness of
Advanced Ceramics

E 10: Brinell Hardness of Metallic Materials

E 18: Rockwell Hardness and Rockwell Superficial
Hardness of Metallic Materials

E 92: Priifung metallischer Werkstoffe;
Harteprufung nach Vickers

E 140: Standard Hardness Conversion Tables for
Metals

E 448: Richtlinien fur die Prifung der
Skleroskopharte metallischer Werkstoffe

E 1842: Macro-Rockwell Hardness Testing of
Metallic Materials

ISO NORMEN ZUR METALLOGRAPHIE

ISO 643: Stahle - Mikrographische Bestimmung
der scheinbaren KorngroBe

DIN EN ISO 945: GuBeisen; Bestimmung der
Mikrostruktur von Graphit

ISO 1083: Gusseisen mit Kugelgraphit -
Klassifikation

DIN EN ISO 1463: Metall- und Oxidschichten
- Schichtdickenmessung - Mikroskopisches
Verfahren

DIN EN ISO 2624: Kupfer und Kupferlegierungen
- Bestimmung der mittleren KorngréBe (ISO
2624:1990); Deutsche Fassung EN ISO 2624:1995

DIN EN ISO 2639: Stahl - Bestimmung
und Priifung der Einsatzhartungstiefe (ISO
2639:2002); Deutsche Fassung EN ISO 2639:2002

ISO 3754: Stahl; Bestimmung der effektiven
Hartetiefe nach Flamm- oder Induktionshartung

ISO 3763: Warmverformte Stahle;
makroskopische Methoden zur Beurteilung des
Anteils nichtmetallischer EinschlUsse

DIN EN ISO 3887: Stahl - Bestimmung der
Entkohlungstiefe (ISO 3887:2003); Deutsche
Fassung EN I1SO 3887:2003

ISO 4499: Hartmetalle; Metallographische

ASTM und ISO Normen

Bestimmung der Mikrostruktur

ISO 4524-1: Metallische Uberziige; Priifmethoden
fur elektrolytische Uberziige aus Gold und
Goldlegierungen; Teil 1: Bestimmung der
Uberzugsdicke

ISO 4964: Steel — Hardness Conversions

ISO 4967: Stahl - Ermittlung des Gehalts an
nicht-metallischen EinschlUssen - Mikroskopisches
Verfahren mit Bildreihen

ISO 4968: Stahl - makrographische Untersuchung
mit Schwefelabdruck (Baumann-Methode)

ISO 4970: Stahl - Bestimmung der gesamten oder
effektiven Dicke dunner oberflachengeharteter
Schichten

ISO 5949: Werkzeugstahle und Walzlagerstahle -
mikrophotographische Methode zur Bewertung
der Verteilung von Carbiden mit Vergleichsreihen
von Mikroaufnahmen

ISO 9042: Stahle - Manuelle Punktzéhlmethode
zur statistischen Abschatzung des Volumenanteils
eines Gefligebestandteils mit- hilfe eines
Punktgitters

DIN EN ISO 9220: Metallische Uberziige -
Messung der Schichtdicke - Verfahren mit
Rasterelektronenmikroskop (ISO 9220:1988);
Deutsche Fassung EN ISO 9220:1994

ISO 14250: Stahl - Metallographische
Bestimmung von Duplex-KorngréBe und
-verteilung
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ISO und andere nationale Normen

ISO 1355: Metallic Materials — Hardness Test —
Calibration of Standardized Blocks to be Used for
Rockwell Superficial Hardness Testing Machines
(Scales 15N, 30N, 45N, 15T, 30T and 45T)

DIN EN ISO 4516: Metalllische und andere
anorganische Uberziige - Mikroharteprifungen
nach Vickers und Knoop (ISO 4516:2002);
Deutsche Fassung EN 1SO 4516:2002

DIN EN ISO 4545-1: Metallische Werkstoffe -
Harteprifung nach Knoop - Teil 1: Prufverfahren
(ISO 4545-1:2005); Deutsche Fassung EN ISO
4545-1:2005

ISO 4546: Metallic Materials — Hardness Test —
Verification of Knoop Hardness Testing Machines

ISO 4547: Metallic Materials — Hardness Test —
Calibration of Standardized Blocks to be Used for
Knoop Hardness Testing Machines

ISO 6441-1: Paints and Varnishes — Determination
of Microindentation Harness — Part 1: Knoop
Hardness by Measurement of

Indentation Length

ISO 6441-1: Paints and Varnishes — Determination
of Microindentation Harness — Part 2: Knoop
Hardness by Measurement of Indentation Depth
Under Load

DIN EN ISO 6507-1: Metallische Werkstoffe -
Harteprifung nach Vickers - Teil 1: Prufverfahren
(ISO 6507-1:2005); Deutsche Fassung EN ISO
6507-1:2005

DIN EN ISO 6507-2: Metallische Werkstoffe

- Hartepriifung nach Vickers - Teil 2: Prifung
und Kalibrierung der Priifmaschinen (ISO 6507-
2:2005); Deutsche Fassung EN I1SO 6507-2:2005

DIN EN ISO 6508-1: Metallische Werkstoffe

- Harteprtifung nach Rockwell - Teil 1:
Prufverfahren (Skalen A, B, C, D, E, F G, H, K, N,
T) (ISO 6508-1:2005); Deutsche Fassung EN ISO
6508-1:2005

ISO 9385: Glas und Glaskeramik; Harteprifung
nach Knoop; Identisch mit ISO 9385:1990

ISO 10250: Metallic Materials — Hardness Testing
— Tables of Knoop Hardness Values for Use in
Tests Made on Flat Oberflaches

DIN EN ISO 14271: Vickers-Harteprifung

von Widerstandspunkt-, Buckel- und
RollennahtschweiBungen (Kleinlast- und
Mikrohartebereich) (ISO 14271:2000); Deutsche
Fassung EN ISO 14271:2001
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ANDERE NATIONALE STANDARDS

Frankreich
NF A04-10: Determination of the Ferritic and Aus-
tenitic Grain Size of Steels

Deutschland
DIN 50150: Umrechnung von Hartewerten

DIN 50192: Ermittlung der Entkohlungstiefe

DIN 50600: Priifung metallischer Werkstoffe
- Metallographische Gefligebilder,
AbbildungsmaBstabe und Formate

DIN 50601: Ermittlung der Ferrit- oder
AustenitkorngréBe von Stahl und
Eisenwerkstoffen

DIN 50602: Mikroskopische Priifung von
Edelstdhlen auf nichtmetallische Einschllsse

DIN EN 104: Ermittlung der Entkohlungstiefe von
unlegierten und niedrig legierten Baustahlen

DIN EN 642: Stirnabschreckversuch (Jominy-
Versuch)

SEP1510: Microscopic Test of Steels for Grain Size
by Comparison with Standard Charts

SEP1570: Microscopical Examination of Special
Steels for Non-Metallic Inclusions Using Standard
Micrograph Charts

SEP1572: Microscopic Testing of Free-Cutting
Steels for Non-Metallic Sulphide Inclusions by
Means of a Series of Pictures

Italien
UNI 3137: Extraction and Preparation of Samples

UNI 3138: Macrographic Analysis

UNI 3245: Microscopic Examination of Ferrous
Materials - Determination of Austenitic or Ferritic
Grain Size of Plain Carbon and Low-Alloy Steels

UNI 4227: Determination of Metallographic
Structures

UNI 4389: Nonferrous Metals and Their Alloys:
Determination of the Dimension of Their Crystal
Grains



Japan
JIS B 7724: Brinell Hardness — Verification of
Testing Machine

JIS B 7725: Vickers Hardness — Verification of
Testing Machines

JIS B 7730: Rockwell Hardness Test — Calibration
of Standardized Blocks

JIS B 7734: Knoop Hardness Test —
Verification of Testing Machines

JIS B 7735: Vickers Hardness Test —
Calibration of the Reference Blocks

JIS B 7736: Brinell Hardness Test — Calibration of
Standardized Blocks

JIS G 0551: Methods of Austenite Grain Size Test
for Steel

JIS G 0552: Method of Ferrite Grain Size Test
for Steel

JIS G 0553: Macrostructure Detecting Method for
Steel, Edition 1

JIS H 0501: Methods for Estimating
Average Grain Size of Wrought Copper and
Copper Alloys

JIS R 1610: Testing Method for Vickers Hardness
of High Performance Ceramics

JIS R 1623: Test Method for Vickers Hardness of
Fine Ceramics at Elevated Temperatures

JIS Z 2243: Brinell Hardness Test — Test Method

JIS Z 2244: Vickers Hardness Test —
Test Method

JIS Z 2245: Rockwell Hardness Test —
Test Method

JISZ 2251: Knoop Hardness Test —
Test Method

JIS Z 2252: Test Methods for Vickers Hardness at
Elevated Temperatures

Andere nationale Normen

Polen
PN-57/H-04501: Macroscopic Examination of
Steel. The Deep Etching Test.

PN-61/H-04502: Reagents for Macrostructure
Tests of Iron Alloys

PN-61/H-04503: Reagents for Microstructure Tests
of Iron Alloys

PN-63/H-04504: Microstructure Testing of
Steel Products. Iron Carbide. Ghost Structure.
Widmanstatten's Structure.

PN-66/H-04505: Microstructure of Steel Products.
Templates and Evaluation.

PN-75/H-04512: Nonferrous Metals. Reagents for
Revealing Microstructure.

PN-75/H-04661: Gray, Spheroidal Graphite and
Malleable Cast Iron. Metallographic Examination.
Evaluation of Microstructure

PN-76/H-04660: Cast Steel and Iron. Microscopic
Examination. Sampling and Preparation of Test
Pieces.

PN-84/H-04507/01: Metals. Metallographic
Testing of Grain Size. Microscopic Methods for
Determination of Grain Size.

PN-84/H-04507/02: Metals. Metallographic
Testing of Grain Size. Methods of Revealing the
Prior-Austenitic Grains in Non-Austenitic Steels.

PN-84/H-04507/03: Metals. Metallographic
Testing of Grain Size. Macroscopic Method of
Revealing the Prior-Austenitic Grain Size by the
Fracture Method.

PN-84/H-04507/04: Metals. Metallographic
Testing of Grain Size. A Method of Testing for
Overheating of Steel.

PN-87/H-04514: Steel, Cast Steel, Cast Iron.
Macrostructure Examination. Baumann'’s Test.

Russland
GOST 801: Standard for Ball and Roller
Bearing Steel

GOST 1778: Metallographic Methods of
Determination of Nonmetallic Inclusions

GOST 5639: Grain Size Determination

141



Andere nationale Normen

Schweden
SIS 11 11 01: Estimating the Average Grain Size
of Metals

SIS 11 11 02: Estimating the Austenitic Grain Size
of Ferritic and Martensitic Steels

SIS 11 11 11: Methods for Assessing the
Slag Inclusion Content in Steel:
Microscopic Methods

SIS 11 11 14: Determination of Slag
Inclusions — Microscopic Methods —
Manual Representation

SIS 11 11 16: Steel — Method for Estimation
of the Content of Non-Metallic Inclusions —
Microscopic Methods — Jernkontoret’s
Inclusion Chart Il for the Assessment of
Non-Metallic Inclusions

SIS 11 03 40: Hardness Test — Vickers Test
HV 0, 2 to HV 100 - Direct Verification of
Testing Machines

SIS 11 03 41: Hardness Test — Vickers Test HV
0,2 to HV 100 — Indirect Verification of Testing
Machines Using Standardized Blocks

SIS 11 03 42: Hardness Test — Vickers Test
HV 0,2 to HV 100 — Direct Verification of
Standardizing Machine for Calibration of
Standardized Blocks

SIS 11 03 43: Hardness Test — Vickers
Test HV 0,2 to HV 100 — Calibration of
Standardized Blocks

SIS 11 25 16: Metallic Materials — Hardness Test —
Vickers Test HV 5 to HV 100

SIS 11 25 17: Metallic Materials — Hardness Test —
Vickers Test HV 0,2 to Less Than HV 5

SIS 11 70 20: Determination of the Depth of
Decarburization in Steel
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England
BS 860: Tables for Comparison of Hardness
Scales.

BS 4490: Methods for Micrographic
Determination of the Grain Size of Steel

BS 5710: Macroscopic Assessment of the Non-
Metallic Inclusion Content of Wrought Steels

BS 6285: Macroscopic Assessment of Steel by
Sulphur Print

BS 6286: Measurement of Total or Effective
Thickness of Thin Oberflache-Hardened Layers in
Steel

BS 6479: Determination and Verification of
Effective Depth of Carburized and Hardened
Cases in Steel

BS 6481: Determination of Effective Depth of
Hardening of Steel after Flame or Induction
Hardening

BS 6533: Macroscopic Examination of Steel by
Etching with Strong Mineral Acids

BS 6617: Determination of Decarburisation in
Steel



REGISTERTE MARKENNAMEN VON
BUEHLER:

AbrasiMet
AbrasiMatic
Apex
AutoMet
Buehler
CarbiMet
ChemoMet
Delta
DuoMet
EcoMet
ElectroMet
EpoHeat
EpoKwick
EpoMet
EpoThin
EpoxiCure
FibrMet
HandiMet
IsoCut
IsoMet
KonductoMet
MasterMet
MasterPolish
MasterPrep
MasterTex
MetaDi
MetaServ
MetSplice
MicroCloth
MicroCut
MicroPolish
MiniMet
OmniMet
PC Met
PetroBond
PetroThin
PetroVue
PhenoCure
ProbeMet
Rockwell
SamplKup
SamplKwick
SimpliMet
SumMet

Buehler Warenzeichen

TexMet

Tukon

UltraMet
VariDur
VibroMet
Wilson
Wilson-Rockwell

UNREGISTRIERTE MARKENNAMEN
VON BUEHLER:

AcuThin

AddiClean

Cool

EnvironMet
EpoColor
MetAbrase
MetSplice
ReclIClean
SmartCool
SmartCut
TransOptic
TriDent
UltraPad
UltraPlan
UltraPol
UltraPrep
VariKleer
VariKwick
Vector
WhiteFelt
ZirMet
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Stichwortverzeichnis

A

Acrylharz 10

Aluminiumoxid 5, 8, 16, 23, 24, 29, 46, 57, 58, 64
, 69, 70, 85, 136, 137

ApexDGD 15, 16, 17, 18, 30, 31, 46, 49, 50, 52
, 58

ASTM Normen 138, 139

Atzen 4, 21, 36, 52, 74, 75, 76, 77, 78, 79, 80, 8
1, 82, 83, 84, 86, 112, 116, 129

Atzmittel 4, 13, 14, 19, 20, 21, 34, 44, 74, 75, 76
, 77, 78, 79, 80, 81, 82, 83, 84, 86, 112,
114, 115, 116, 117, 118

Atzpolieren 121, 137

Ausbriiche 4, 5, 59, 60, 64, 137

Basen 112, 114, 117, 119, 120, 121

Beryllium 37, 74, 113, 130

Bildanalyse 74, 78, 86, 94, 95, 101, 108, 111, 138

Bildarchivierung und -analyse 94, 95, 96, 97, 98, 99
, 100, 101

Bornitrid 6, 8

Brinell 104

C
Conductive Filler 132

D
Diamant 16, 17, 23, 30, 39, 66, 107

Dunkelfeld 55, 72, 73, 87, 90, 91, 93
Duroplast 15

E

Edelmetalle 53, 54

Einbetten 4, 10, 11, 12, 13, 14, 15, 112, 137

Einbettpresse 10, 11

Einzelandruck 21

Eisen 32, 43, 50, 130, 138

Eisenmetalle 22, 45, 46, 47

Elektronische Materialien 32, 69, 70, 71

Epoxidharz 10, 14, 15, 55, 59, 64, 72, 132, 134,
137

F

Fehlerquellen 109

FlatEdgeFiller 14, 137

Flecken 84, 137

G

Gegenlauf 13, 29, 30, 42, 73, 137
Gleichlauf 29

H

Hafnium 41, 42, 74, 130
Hartepriifung 102

Hartmetalle 22, 57, 58, 139
Hellfeld 87, 91, 93
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ISO Normen 109, 110, 111, 139, 140

K
Kalteinbetten 13, 134, 137

Kantenabrundung 12, 13, 14, 137

Kantenschutz 11, 12, 13, 14

Karbide 22, 45, 57, 82

Keramik 16, 19, 22, 32, 59, 60, 61, 62, 63, 65, 6
7, 71, 136

Knoop 108, 109, 110, 111, 139, 140, 141

Kobalt 49, 50, 51, 52, 57, 130

Kometenschweif 19, 20, 137

Kratzer 3, 4, 19, 23, 34, 49, 54, 137

Kupfer 9, 49, 50, 51, 52, 67, 69, 70, 71, 83, 130
, 139

L

Leiterplatten 8, 32, 67, 68

Lichtmikroskopie 86, 87, 88, 89, 90, 91, 92, 93
Literaturverzeichnis 128, 129

Losungsmittel 112, 114, 115, 116, 117, 120

M

MACC-Trennen 8

Magnesium 36, 37, 74, 80, 113, 130
Magnesiumoxid 23, 85
Methodenentwicklung 4
Mikrohartepriifung 108

Mikroskop 78, 86, 87, 88, 89, 91, 96

N

Nasstrennschleifen 5, 131

Nickel 15, 49, 50, 51, 52, 57, 67, 71, 74, 128, 1
30

Niedrig schmelzende Metalle 38, 39

Normen 3, 109, 110, 111, 138, 139, 140, 141, 142

P

Periodensystem 32, 33

Phenolharz 10, 14, 120, 132

Planschleifen 3, 16, 30, 31, 46, 47, 49, 64

Polieren 4, 16, 17, 18, 19, 20, 21, 22, 23, 24, 25
, 26, 27, 28, 30, 40, 41, 42, 52, 54, 71, 7
2, 112, 116, 123, 136, 137, 138

Poliertiicher 14, 15, 20, 21, 22, 28, 29

Polymer 32

Polymere 32, 72, 73

Prazisionstrennen 8

Probendruck 32-151

Probennahme 3, 113

Probenpdparation 4

R

Refraktdarmetalle 40, 41, 43, 44
Relief 19, 20, 92, 93, 137
Rhodium 53, 130

Rockwell 104, 105

S

Sduren 11, 86, 112, 114, 116, 118, 121, 122

Schleifen 4, 16, 17, 18, 19, 20, 21, 22, 23, 24, 25
, 26, 27, 28, 29, 30, 36, 38, 40, 41, 42, 4
3, 49, 53, 54, 60, 71, 72, 73, 112, 113, 1
17, 123, 137

Schrumpfspalt 12, 13, 132

Schwellwert 97

SiC-Papier 15, 16, 17, 18, 24, 29, 30, 47, 52, 60,



Stichwortverzeichnis

69, 137

Sicherheitim Labor 112, 113, 114, 115, 116, 117, 1
18, 119, 120, 121, 122

Silizium 60, 69, 70, 71, 136

Siliziumdioxid 23, 24, 34, 37, 40, 49, 70, 71, 136

Stahl 9, 10, 19, 31, 38, 45, 46, 56, 74, 79, 82, 10
1, 138, 139, 140

T

Thermische Spritzschichten 55, 56

Thermoplaste 10

Titan 5, 9, 18, 30, 40, 69, 70, 74, 78, 130

Trennen 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 16, 30, 37, 40, 43, 49
, 53, 64, 69, 70, 72, 112, 123, 131

U
UltraPrep 15, 16, 30, 56, 57, 58

\'

Verbundwerkstoffe 22, 64, 65, 66, 136
Verschmierung 137
Vibrationspolitur 4, 34, 35, 39, 40, 41, 44, 46, 47

, 49, 50, 54

Vickers 107, 108, 109, 110, 111, 139, 140, 141,
142

w

Warmeinbetten 10, 40, 41, 66, 132, 137

A

Zentralandruck 15, 21
Zirkonium 74



Weiterbildung und Seminare

More thorough testing of increasingly complex materials, to include microstructural analysis, is being driven
by industry and consumer requirements for improved product quality and reliability. Existing methods for
specimen preparation can be insufficient to produce excellent results in higher throughput environments.
The desire for speed, consistency and quality have created demand for improved preparation and analysis
techniques. Besides offering solutions for this purpose, the training courses offered by Buehler enable
individuals to obtain or improve the necessary preparation skills.

Buehler® established the Institute for Microstructural Analysis in 1989, offering both general introductory
courses and specialized courses focused on the needs of specific industries or applications. All courses
include supervised, hands-on activities in the laboratory with classroom instruction to help students
understand the principles. Courses are offered at the Buehler headquarters in Lake Bluff, IL, US, Buehler ITW
Test & Measurement GmbH in Dusseldorf, DE, the University of Warwick and other affiliated institutions.

SUMMET™ FUNDAMENTALS OF METALLOGRAPHIC
TECHNIQUES (3 DAYS)

A three day course designed for both
metallographers without formal training or
experienced metallographers who want to

learn the latest preparation techniques. The
fundamentals of sectioning, mounting, grinding
and polishing are covered both in theory and
practice in this course based on SumMet™
methods developed at Buehler. Students

will also be exposed to optical microscopy,
etching, hardness testing, and microstructural
interpretation. Students are strongly encouraged
to bring their own specimens

PrACTICAL APPLICATIONS OF AUTOMATED IMAGE
ANALYsIs (2 DAYs)

Over the course of two days students will learn
basic imaging operations, thresholding, binary
image modifications and measurements. The
class utilizes the OmniMet™ system and will also
emphasize routine building for automation of
image processing and evaluation. Students should
be knowledgeable about specimen preparation
and evaluation of microstructures.

PWB PreparaTiON (3 DAYS)

This course covers the manual and semi-
automated preparation of printed wiring

boards. During the course, students will learn
about sectioning, mounting, and grinding and
polishing of wiring boards. Semi-automated
preparation will be performed using a PC-Met or
PWB-Met depending on the student’s target size.
Preparation and evaluation will be performed

in accordance with the latest MIL, IPC, and J
standards. Students are encouraged to bring
samples along with them.

PETROGRAPHIC PREPARATION (3 DAYS)

This three day course is designed for both novice
petrographers and experienced petrographers
looking for a refresher course. The course will
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cover traditional manual preparation in addition
to modern semi-automated preparation methods.
Both bulk and thin sections samples will be
prepared by students. Students are encouraged
to bring their own samples for preparation during
lab sessions. Optical microscopy techniques
covered will include transmitted polarized light as
well as reflected light.

METALLOGRAPHY OF FERROUS MIETAL HEAT
TReATMENT (3 DAYs)

A two day course covering the preparation
techniques and microstructural analysis of heat
treated materials. This course is designed for
technicians new to heat treatment. The first
half of the class will allow students to get hands
on preparation and microstructural analysis
experience. The other half will tie heat treatment
practices together with the hardness and
microstructures observed in the lab.

BUEHLER® FAILURE ANALYSIS OF ELECTRONICS,
CALCE (4 DAys)

A course designed for those who wish to conduct
failure analysis on electronic products. This joint
course between Buehler and CALCE will cover
methods of identifying failure mechanisms.
CALCE will explain systematic methods for
conducting a failure investigation. A variety of
both destructive and non-destructive techniques
for component analysis are demonstrated.
Buehler will cover a variety of methods to prepare
electronic components for evaluation. Case
studies will be used to demonstrate the use of
proper methodologies and analysis in conducting
a failure investigation.

ON LOCATION TRAINING AVAILABLE UPON REQUEST.

Visit www.buehler.com for more information on
class dates and availability.



Notizen
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Buehler Niederlassungen

BUEHLER Worldwide Headquarters
P: 847 295 6500

800 BUEHLER (800 283 4537)
www.buehler.com
info@buehler.com

BUEHLER Canada - Ontario
P: 905 430 4684

F: 905 430 4647
www.buehler.ca
info@buehler.ca

m ASIA-PACIFIC OFFICES

< ¢
\

BUEHLER Asia-Pacific - Hong Kong
P: (852) 2307 0909

F: (852) 2307 0233
www.buehler-asia.com
info@buehler.com.hk

EUROPE OFFICES

-

)Y

BUEHLER Germany - Diisseldorf
ITW Test & Measurement GmbH

P: (49) (211) 974100

F: (49) (211) 974 1079
www.buehler-met.de
info.eu@buehler.com

BUEHLER Germany - Esslingen
ITW Test & Measurement GmbH
P: (49) (0) 711 4904690-0

F: (49) (0) 711 4604690-13
www.wilson-hardness.com
info.eu@buehler.com

NORTH & SOUTH AMERICA OFFICES

Buehler International
P: 1847 810 4241

F: 1 847 295 7979
buehler.intl@buehler.com

BUEHLER China - Shanghai

ITW Test & Measurement (Shanghai) Co., Ltd.
P: (86) 21 6410 8359

F: (86) 21 6410 6671

china@buehler.com.hk

*Sales offices in Bejjing, Chengdu, Guangzhou,
Nanjing, Shanghai, Shenyang, Tianjin, Wuhan, Xi‘an

BUEHLER France - Dardilly
P: 800 897 971

F: 800 880 527
www.buehler.fr
info.fr@buehler.com

BUEHLER United Kingdom - Coventry
P: 800 707 6273

F: 800 707 6274

www.buehler.co.uk
info.uk@buehler.com

Visit www.buehler.com for more information on Regional Distributors.
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®A BUEHLER Solutions for Materials Preparation, Testing and Analysis
An ITW Company

More so now than ever, material scientists and metallographers need
to find effective solutions for preparing and testing increasingly com-
plex materials. Existing methods, or methods used for years may be
suitable, but may not be the most efficient or effective, especially when
labs are driven to produce both excellent results and high throughput.

The Buehler SumMet is a compilation of our many decades of experi- | Py .__Tﬂf
ence, providing our knowledge, best practices and techniques for ma- - =3 o
terials preparation. Step by step, both theory and execution are pro-
vided for sectioning, mounting, grinding-polishing, imaging & analysis
and hardness testing giving you the best methods and know how to
get the job done.

SumMet Fundamentals of Metallographic Technique Courses and other hands-on training courses and seminars
are held many times a year at our labs or partner labs. Current schedules and sign up information are available at
www.buehler.com.

Access the tools and tips of SumMet at the Buehler eclub 24/7; the complete text, troubleshooting information,
comparison charts and methods are available to review or download. Additional resources include access to: Sum-
Notes, TechNotes, hardness conversion and calculation tables and posters.

Need customized support? Simply connect with one of our labs to ar-
range personalized training, product demonstrations or application sup-
port. Our lab staff will likely have the answers you need.

Have questions about a product or consumable? Check our product lit-
erature page for more information.

ISBN 0-9752898-0-2 FNO01255

ISBN 0-9752898-0-2

“ ‘ 90000
9ll7809751l28980 8 HHHHHH‘

USA $120.00
(CAN $160.00)



