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Einleitung

EINLEITUNG

Um feste Werkstoffe bzw. Materialien makroskopisch oder mikro-
skopisch untersuchen zu kénnen, miissen sie sachgerecht materialo-
graphisch préipariert werden.

Das Buch enthilt hierzu eine Einfithrung mit detaillierter Beschrei-
bung der einzelnen Priparationsstufen. Problemlésungen sowie
zahlreiche weitere Hilfen bei der Anwendung werden ausfiihrlich
beschrieben.

Allen, die sich mit dieser Thematik befassen, soll hiermit ein umfas-
sender Leitfaden an die Hand gegeben werden:

o Einerseits durch eine Behandlung samtlicher Themen und
Arbeitsstufen im Ablauf

o Anderseits durch eine ausfithrliche Darstellung von héiufig
vorkommenden Fehlern. Dies stellt die artefaktfreie Wiedergabe
des Gefiiges sicher, das nachfolgend zu analysieren ist.

o Ferner wird ein kleiner Einblick vermittelt, welche Regeln sowie
physikalische und chemische Gesetze im Hintergrund stehen.

o Zudem werden einige Sonderformen der materialographischen
Préaparation vorgestellt.

Der systematische Aufbau mit umfassend fotografisch dokumen-
tierten Beispielen eignet sich ideal sowohl fiir Einsteiger als auch
fiir erfahrene Anwender, die eine bestimmte Préaparationstechnik
erlernen oder nachschlagen mochten.

Die jahrzehntelange Erfahrung des Autors schldgt sich weiterhin
nieder in zahlreichen Tipps und Tricks, die sich auch fiir versierte
Praktiker als niitzlich erweisen - insbesondere bei der Bearbeitung
von komplexen oder nicht alltdglichen Priifobjekten.



Was bedeutet Materialographie

WAS BEDEUTET
MATERIALOGRAPHIE?

Der heutzutage verwendete Begriff der Materialographie ist eine
sachliche Erweiterung der Metallographie, die bereits mit dem Zeit-
alter der Mikroskopie und dem ersten Betrachten von Schliftbildern
ins Leben gerufen wurde. Mittlerweile werden aber auch viele andere
Werkstoffgruppen wie z.B. Keramik, Kunststofte und Verbundwerk-
stoffe in gleicher Weise untersucht, wodurch sich das urspriingliche
Anwendungsspektrum ausgedehnt hat.

Ziel ist es, das Gefiige des Werkstofts qualitativ und quantitativ zu
beschreiben, also Grofie, Form und Verteilung der Gitterbaufehler
und Phasengrenzen. Dies verlangt eine geeignete Vorbereitung der
Probe.

Die Grundlagen fiir eine materialographische Probenpriparation
liegen im Fachgebiet der Physik und Chemie. Die exakte Vorgehens-
weise richtet sich nach den Werkstoftkenndaten, die bekannt sein
miissen, sowie den Eigenschaften, der Zusammensetzung und dem
Wirmebehandlungszustand.






Einfihrung in die materialographische Probenpraparation

1 EINFUHRUNG IN DIE MATERIALOGRAPHISCHE
PROBENPRAPARATION

1.1 ALLGEMEINES UBER DAS
NASSTRENNSCHLEIFEN

Das sogenannte Nasstrennschleifen ist ein spanabhebendes Trenn-
verfahren. Im Bereich der materialographischen Probenentnahme
ist hiermit meistens die mechanische Segmentierung von zu unter-
suchenden Bauteilen gemeint.

Dabei werden auf einer entsprechenden Nasstrennschleifmaschine
Trennscheiben verschiedener Stiarken, Strukturen und Bindungen
eingesetzt. Normalerweise bestehen sie aus Aluminiumoxid in einer
bestimmten Korngréfle sowie einer Kunstharzbindung. In der Regel
gilt folgender Grundsatz:

Fiir harte Werkstoffe empfiehlt sich eine Trennscheibe mit weicher
Bindung, fiir mittelharte Werkstoffe eine mit mittelharter und fiir
weiche Werkstoffe eine Trennscheibe mit harter Bindung.

Die meisten Hersteller geben entweder ein Herstelldatum oder Min-
desthaltbarkeitsdatum an. Dieses ist zu beachten, da Epoxidharze
nach einigen Monaten oder Jahren Wasser aufnehmen, wodurch
die Trennscheibe versprodet. In diesem Zustand ist sie zwar noch
gebrauchsfihig, allerdings bei bedeutend erhéhtem Verschleifd und
Bruchrisiko. Fiir Sonderwerkstoffe wie z.B. Titan oder Kunststoffe
werden in der Regel Trennscheiben aus Siliziumkarbid herangezo-
gen, ebenfalls kunstharzgebunden.

Fiir sehr harte Werkstoffe wiederum (Keramiken, glasfaserverstark-
te Kunststoffe, Mineralien, Glaser usw.) werden Diamanttrennschei-
ben eingesetzt. Zwei verschiedene Bindungsarten stehen hier zur
Auswahl: Metallgebundene Varianten, bei denen die Diamanten
tblicherweise in einer Bronzebindung eingelagert sind, oder solche
mit Kunstharzbindung. Letztere sind besonders gut geeignet beim
Trennen von sehr sproden Werkstoffen. Beim Ein- und Auslauf der
Trennscheibe wird ein Ausbrechen der Probenoberfldche verhindert
und somit die Nacharbeit verringert, um aus dem geschéadigten Be-
reich herauszukommen.
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3 ARTEFAKTE BEI DER MATERIALOGRAPHISCHEN
PROBENPRAPARATION UND DEREN
VERMEIDUNG

Dieses Kapitel beinhaltet eine Reihe von Tipps und Tricks, die fiir
eine optimale materialographische Probenpréparation sehr hilfreich
sein konnen. Es werden Fehler vorgestellt, die der Anwender auf
einfache Weise vermeiden kann.

Beispiele von Artefaktbildungen durch unsachgemifle
Probenpriparation

3.1 TRENNEN

3.1.1 PROBENENTNAHME DURCH
DAS NASSTRENNSCHLEIFEN

Der Hauptfehler, den der Anwender wihrend des Nasstrennschlei-
fens zu vermeiden hat, ist ibermafSige Warmeentwicklung, z.B. auf-
grund unzureichender Kithlung. In diesem Fall wird ndmlich durch
die erzeugte Reibung wihrend des Schleifens das Bauteil selbst
physikalisch in unzuldssiger Weise verdndert - es représentiert nicht
mehr den urspriinglichen Werkstoff.

Dies geschah bei der links gezeigten Probe. Unverkennbar sind die
intensiven Anlauffarben, verglichen mit der korrekt geschnittenen
Probe.

Probenentnahme Trennen

) -
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. - Bild 34
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Bild 35

Deutlich ist die geschidigte Probe daran zu erkennen, dass der
Bereich der Aufkohlungszone dunkler erscheint. In den Bildern
sind beide Exemplare eingebettet; die obere Probe ist die durch das
unsachgeméfle Trennen thermisch geschddigte, wiahrend die untere
Probe nicht beim Trennvorgang beeinflusst wurde.

Ein weiterer Vergleich wurde durch Kleinlasthéartepriifung im aufge-
kohlten Bereich beider Proben durchgefiihrt. Es konnte ein signifi-
kanter Harteunterschied festgestellt werden.

555 HV 1 723 HV 1

Fehlerhaft getrennt: 555 HV 1
Korrekt getrennt: 723 HV 1

Dies bedeutet, dass die unzureichend gekiihlte Probe komplett um-
gewandelt wurde und demzufolge an Harte verloren hat; sie wurde
durch die Reibungswirme quasi angelassen.

Verschlimmert wird die Situation dadurch, dass dem Préiparator
die fehlerhafte Probenentnahme nicht sofort auffallen kann; beide
Stiicke wurden nach dem Trennen in einem undurchsichtigen Warm-
einbettmittel fixiert. Somit ist eine unsachgemafle Auswertung zu
diesem Zeitpunkt bereits vorbestimmt.

Von vornherein auszuschlieflen ist diese Fehlerquelle durch Aus-
wahl der richtigen Trennscheibe, optimale Kithlung und einem der
Bauteilgrofle angepassten Trennvorschub.
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Fehlerbeispiele:

Bild 36

Bild 37

Bild 38

Problem:
Mehrere Trennansitze

Oberfldchenerwirmung

Ursache:

o falsche Trennscheibe
o Bindungsart falsch
 zu hoher Vorschub

o schlechte Kiihlung

Problem:
Verfarbte Materialoberfliache

(Gefiigeverdnderung)

Ursache:

o falsche Trennscheibe
o zu hoher Vorschub

o schlechte Kiithlung

Problem:

Erwarmung im Auslaufbereich

Ursache:

o schlechte Kiithlung
im Auslaufbereich

 zu hoher Vorschub bei
Querschnittsverringerung
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3.1.2 PROBENENTNAHME DURCH SAGEN

Beispiel an einer gesigten Aluminiumdruckgussprobe:

Es wurde vorne bereits angesprochen, dass Bandsédgen verglichen
mit dem Nasstrennschleifen verschiedene Nachteile besitzt. Das
wird hier verdeutlicht:

Die durch Bandsédgen angefertigte Probe wurde kalteingebettet, ge-
schliffen und poliert und anschlieend geétzt, um die Mikrostruktur
(Gefiige) sichtbar zu machen. Charakteristisch ist die starke Verfor-
mung der Oberfliche, hervorgerufen durch die Sageverzahnung.

Diese Probe wurde nur kurz angeschliffen und fertig prapariert, um
den Fehler hervorzuheben: Das Problem liegt darin, dass bei die-
sem Vorgang das Material nicht durchgeschliffen wird - vielmehr
schiebt die Sdgeverzahnung einen Span vor sich her, bis dieser ab-
reifit. Die dabei entstandene tiefe Verformung muss durch erhéhten
Schleifaufwand (Abtrag meistens bis zu 1 mm) beseitigt werden,
bevor das wahre Gefiige hervortritt.

Welche Fehlinterpretationen bei dieser Bearbeitungsweise moglich
werden, zeigen die folgenden Abbildungen:

Bild 39 Bild 40
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3.2 EINBETTEN

3.2.1 PROBENFIXIERUNG DURCH
KALT- BZW. WARMEINBETTUNG

Bei der materialographischen Priparation ist nach der Proben-
entnahme die Fixierung durch Kalt- oder Warmeinbetten eine
gangige Methode.

Bei den Kalteinbettmitteln existieren verschiedene Kunststoffe wie
z.B. Methylmethacrylate, Polyesterharze, Polyurethane und Epoxid-
harze. Beim Warmeinbettmittel stehen Duroplaste, z.B. Phenolharze
mit verschiedenen Fillstoffen, Diallyphthalate, Melamin- und
Epoxidharze mit mineralischen Fiillstoffen sowie Thermoplaste zur
Verfiigung.

Die thermoplastischen Kunststoffe sind meistens transparent und
lassen sich wieder aufschmelzen. Hierbei darf jedoch die Abkiihlge-
schwindigkeit nicht zu hoch gewdhlt werden, sonst bilden sich starke
innere Spannungen. Dies fithrt wihrend der Praparation zu Rissen

1) beim Polieren mit alkoholischen Diamantsuspensionen
oder Schmiermitteln,

2) beim Reinigen mit alkoholhaltigem Reinigungsmittel und

3) beim Atzen in alkoholhaltigen Atzmitteln.

3.2.1.1 WARMEINBETTEN

3.2.1.1.1 - WARMEINBETTUNG WEICHER WERKSTOFFE

Grundlage dieses Beispiels ist eine Reinzinnpro-
be. Der linke Ausschnitt im Bild unten zeigt die
Originalh6he der Probe, die mittels Handsige
entnommen wurde — rechts dagegen die Probe
nach dem Warmeinbetten. Unverkennbar ist
der Hohenunterschied.

Um darzustellen, was beim Warmeinbetten
mit weichen Werkstoffen passiert, wurde die
Probe in einem transparenten Thermoplast
warmeingebettet, um die Vorgidnge im Innern
zu verdeutlichen.

Bild 67
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An diesem Beispiel soll gezeigt werden, welche Krifte hierbei entste-
hen. Diese sind aber notig, um gute warmeingebettete Probekorper
zu erhalten.

Von der Reinzinnprobe wurde gut 1/3 der Originalgrofle zusam-
mengedriickt.

Wenn die Probe in einem nicht transparenten Warmeinbettmittel
eingebettet worden wire, wire das Zusammendriicken verborgen
geblieben. Es hitte schon das Originalmaf3 der Auflagefliche be-
kannt sein miissen, denn auch diese hat sich nach dem Warmeinbet-
ten deutlich gedndert.

Die anschlieflende Gefiigeuntersuchung zeigte ebenfalls einen sehr
deutlichen Unterschied zwischen einer kalteingebetteten und der
warmeingebetteten Reinzinnprobe.

Bild 68: Originalprobe (Kalteinbettung) Bild 69: Gefligeveranderung nach dem Warmeinbetten

Links ist die urspriingliche Kornstruktur bzw. Korngrofie zu er-
kennen, wiahrend sich rechts nach dem Warmeinbetten eine starke
Verformung bemerkbar macht.

5.1.1.1.2  WARMEINBETTEN VON NICHT PLAN AUFLIEGEN-
DEN, HARTEN UND SPRODEN WERKSTOFFEN

In diesem Beispiel war die Oberflichenbeschichtung auf Risse
zu untersuchen. Die Hartmetall-Wendeschneidplatten sollten
warmeingebettet werden. Besprochen wird nun, welche Fehlinter-
pretationen moglich sind, wenn ein hartes sprodes Bauteil in der
Warmeinbettpresse nicht plan aufliegt.

Die linke der beiden Hartmetall-Wendeschneidplatten wurde auf
der Schrége aufgelegt, somit nicht plan auf dem Unterstempel der
Warmeinbettpresse (rechts dagegen eine, bei der diese Voraus-
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setzung erfiillt ist). Im Bild unten links ist die
Probe nach dem Warmeinbetten zu sehen. Alle
vier Eckpunkte der Hartmetallwendeschneid-
platte weisen starke Rissbildung auf.

Grund der Untersuchung war es aber, heraus-
zufinden, ob tiberhaupt Risse in der Oberfla-
chenbeschichtung vorhanden sind. Nach dieser
Methode des Einbettens wire die Frage falsch
beantwortet worden, da durch den Vorgang
selbst Risse hervorgerufen wurden. Dieser Ein-
bettfehler sollte also auf jeden Fall vermieden
werden.

Bild 70

Bild 71

Die Bilder 71 bis 73 geben die Sekundarriss-
bildung nach dem unsachgemiflen Warmein-
betten deutlich wieder. Eine quantitative Beur-
teilung der eigentlich zu begutachtenden Risse
ist somit nicht moglich. Der Untersuchungs-
prozess muss mit einer neuen Hartmetallwen-
deschneidplatte begonnen werden.

Bild 73
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3.2.1.1.3

WARMEINBETTEN VON SPRODEN

PLASMASPRITZSCHICHTEN

Bild 75: Probe nach dem Kalteinbetten

Bei porésen Schichten ist Warmeinbetten gene-
rell kritisch. Im Bild unten ist eine Plasmaspritz-
schicht gezeigt, bei der nach dem Warmeinbet-
ten ungefiillte Poren und méglicherweise auch
entstandene Ausbriiche aus der sproden und
pordsen Schicht zu erkennen sind.

Der Anwender muss sich dartiber im Klaren
sein, dass beim Warmeinbetten pordse Be-
schichtungen meistens nicht vollstindig infilt-
riert werden konnen - die entsprechenden Ein-
bettmittel lassen dies nicht zu. Die meisten von
ihnen beinhalten grobe Fiillstoffe; weiterhin ist
die Infiltrationszeit deutlich kiirzer als bei den
gingigen Kalteinbettmitteln.

Eine verniinftige Auffiillung von Poren, Rissen,
Spalten usw. ldsst sich daher nur durch das Va-
kuuminfiltrieren mit entsprechenden Kaltein-
bettmitteln (wie z.B. diinnfliissigen Epoxidhar-
zen) gewdhrleisten. Ein weiterer Vorteil: Diese
konnen eingefirbt werden (z.B. mit Fluores-
zenzfarbstoffen). Damit ldsst sich eine optimale
quantitative Auswertung durchfithren.

Das Resultat wird im Bild 75 deutlich, angefer-
tigt an der gleichen Probe.

3.2.1.1.4  GIBT ES POROSE MATERIALIEN, DIE MIT WARM-
EINBETTMITTELN INFILTRIERT WERDEN KONNEN?

Bild 76

Im Bild 76 wurde ein pordser Sinterwerkstoff
warmeingebettet. Deutlich ist der dunkel er-
scheinende Randbereich der Probe zu erken-
nen. Er wurde vom Warmeinbettmittel offen-
kundig infiltriert. Génzlich ausgeschlossen ist
das Verfahren fiir pordse Materialien also nicht.

Grundbedingung ist aber, dass die Poren selbst
hinreichend grof3 sind. Kleine Poren und enge
Risse dagegen sind fiir die Einbettmittel auf-
grund der groben Fillstoffe (z.B. Glasfasern
oder Quarzmehl) unzugénglich.
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Dessen ungeachtet ist in jedem Fall die kurze
Aushirtezeit zu bedenken. Duroplaste sind in
den meisten Fillen innerhalb von 3 Minuten
fest und daher unbeweglich.

Beim Kalteinbetten hingegen, bei dem haupt-
sachlich Epoxydharze zum Infiltrieren verwen-
det werden, bleibt dem Einbettmittel geniigend
Zeit zum Eindringen.

In rechten Bild wird deutlich, dass z.B. ein
Warmeinbettmittel mit groben Fiillstoffen nicht
in der Lage ist, die Risse zu infiltrieren, da die
Fillstoffe viel zu grof} sind.

3.2.1.15
KUNSTSTOFF / METALL

Bild 77

WARMEINBETTEN VON VERBUNDWERKSTOFFEN

In dem Beispiel mit den Hartmetall-Wendeplatten wurde demon-
striert, wie das Warmeinbetten ein in Wirklichkeit tiberhaupt nicht vor-
handenes Problem erst selbst erzeugt. Im folgenden Beispiel geschieht
das Gegenteil: Es werden sogar mehrere Fehler gleichzeitig verdeckt.

Untersucht werden sollte die Qualitdt der Klebeverbindung zwi-
schen einem Stab aus Zinkdruckguss und einem PE-Kunststoffgrift.
Es galt herauszufinden, ob die Kontaktfliche Spalten aufweist.

Auch hier wurde ein Vergleich mit der Praparation durch Kaltein-

bettung angestellt.

Bild 78: Probe aus PE mit eingeklebtem Stab aus
Zinkdruckguss

Bild 79: Probe nach dem Warmeinbetten

Das linke Bild zeigt die Probe vor, das rechte nach dem Warmein-
betten. Die Probe wurde durch den hohen Druck und die Tempera-
tur zusammengedriickt. Nur der Stab blieb in Ursprungshéhe und

Durchmesser erhalten.
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Bild 80: Spaltbildung Bild 81: Aufschmelzung (Pfeile)

Nach der Préparation kann eine erhohte Spaltbildung zwischen der
Probe und dem Warmeinbettmittel festgestellt werden (oben links
abgebildet); weiterhin weist der Kunststoffgriff Aufschmelzungen
auf (rechtes Bild).

Kommen wir nun zur eigentlichen Untersuchung, naimlich der Klebe-
stelle zwischen Stab und Griff (links bei kalteingebetteter, rechts bei
warmeingebetteter Probe).

Die unzureichende Verklebung und der demnach vorhandene
Spalt ist nur bei kalteingebetteter Probe zu identifizieren — bei der
warmeingebetteten hingegen wurde der Kunststoft am Griff auf-
geschmolzen und durch den zusétzlichen Druck gegen den Stab
gedriickt. Dies tauscht eine gute Verklebung vor.

Zur Porosititsbestimmung des Griffmaterials wurden die Proben
nach dem Préparieren in fluoreszierendes Wachs getrankt. Die
Oberfldche wurde ausgewertet, nachdem das tiberschiissige Wachs
entfernt war.

F

Bild 82: Kalteingebettete Probe Bild 83: Warmeingebettete Probe
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AN Ot o Wachzimpragnier

Bild 84: Probe nach dem Kalteinbetten deutliche Bild 85: Probe nach dem Warmeinbetten, keine
Poren sind sichtbar Poren mehr vorhanden

Auch hier stellt sich ein deutlicher Unterschied heraus: Bei der links
abgebildeten kalteingebetteten Probe sind alle Poren gedffnet und
mit fluoreszierendem Wachs gefiillt, wihrend bei der warmeinge-
betteten keine mehr vorhanden sind. Alle wurden durch die hohe
Temperatur und den Druck bei dem Vorgang des Warmeinbettens
verdichtet.

3.21.1.6 WARMEINBETTUNG MIT FALSCHEN PARAMETERN

Eine Probe wurde mit drei verschiedenen Warmeinbettmitteln, aber
nicht korrekt eingestellten Parametern eingebettet. Es wurde als erste
Schicht ein Diallylphthalat mit Glasfasern verwendet, darauf ein
braunes Bakelit und ganz oben mit eingelegtem Beschriftungszettel
ein transparenter Thermoplast. So entstand eine Kombination aus
verschiedenen Warmeinbettmitteln.

Skizze: Poren bei
der Warmeinbettung

Bild 86: Falsch warmeingebettete Probe
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Bild 87: Poren im Warmeinbettmittel Bild 88: Fehlendes Warmeinbettmittel
im Kantenbereich

Aufgrund der falsch eingestellten Parameter an der Warmeinbettma-
schine war der Druck zu gering und die Zeit moglicherweise zu kurz
- jedenfalls konnte das Diallylphthalat nicht stark genug komprimiert
werden. Das Resultat waren Poren und eine schlechte Anhaftung an
der Probe.

Diese beiden Fehler lassen eine optimale materialographische
Préaparation nicht zu. Schleifabrieb und Polierreste konnen auf die
entsprechenden feineren Koérnungen oder Poliertuchoberflichen
verschleppt werden. Auf diese Weise ist ein kratzerfreier Schliff
schwierig zu gewiéhrleisten.

Weiterhin ist Kantenabrundung méglich, da an bestimmten Berei-
chen der Probe eine Stiitze durch das Warmeinbettmittel fehlt.

Bild 89: Optimal warmeingebettete Probe ohne Spaltbildung und Poren.
Hier wurde ein Warmeinbettmittel aus Epoxidharz mit Quarzmehl gewahlt
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3.2.1.1.7 FOLGEN BEI FALSCHER WAHL
DES WARMEINBETTMITTELS

Scharfkantige und spitze Proben fithren in Warmeinbettmassen
(Duroplast mit Holzmehlfiillstoff) oft zu Rissen. Diese vergrofiern
sich zu Spalten, in denen sich wihrend der Priparation Schmutz
und Feuchtigkeit ansammelt. Beim Polieren lésen sich die einge-
schwemmten Partikel und verschmutzen die Poliertiicher. Kratzer-
bildung ist meistens die Folge.

Auch beim Atzen kann es zum Austreten von F euchtigkeit (Alkohol,
Wasser, Saurereste) kommen. Hierdurch wird das Auswerteumfeld
(Mikroskop) ebenfalls verunreinigt.

'liifilll|l|l

Bild 90: Probe im falschen Warmeinbettmittel

Rissbildung

Bild 91: Risse im Warmeinbettmittel Bild 92: Austreten von Feuchtigkeit durch die Risse
wahrend der Mikroskopie
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=

Skizze mit Rissbildung
auf der Schliffflache

Spmltbildong

Ein harter Werkstoff in einem zu weichen Warmeinbettmittel kann
ebenfalls zu einer Kantenabrundung bei der Probenpréparation
fithren, wie die Abbildungen verdeutlichen. In dem weichen Warm-
einbettmittel ist zwar ein Fiillstoff enthalten, dieser besteht jedoch
aus Holzmehl und ist ebenfalls sehr weich.

Vorzuziehen in solchen Fillen sind Epoxidharze mit mineralischen
Fillstoffen. Sie bieten weiterhin den Vorteil, dass sie sehr diinnfliis-
sig werden, sich optimal an die Probenoberfliche anbinden und
somit die geringstmogliche Spaltbildung verursachen. Durch den
mineralischen Fiillstoff bekommt das Epoxidharz zwar eine hohere
Hirte, lasst sich aber trotzdem sehr gut spanend bearbeiten.

Bild 93: Spaltbildung durch falsches Warmeinbett- Bild 94: Richtiges Warmeinbettmittel, keine Spalt-

mittel

oder Rissbildung in der Einbettmasse

Hantenabrundung

Bild 95 + 96: Kantenabrundung durch zu weiches Warmeinbettmittel
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Kantenabrundung

Bild 97: Deutliche Kantenabrundung bei hdherer Vergro3erung

Bild 98 + 99: Keine Kantenabrundung nach Einsatz eines harteren Warmeinbettmittels mit guter Anhaftung
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3.2.1.1.8 EINBETTEN VON PLASMASPRITZSCHICHTEN
(KALT- ODER WARMEINBETTUNG)

Im Bild 100 sind zwei Proben gezeigt, die jeweils mit der Plas-
maspritzschicht nach auflen weisend eingebettet wurden. Hierdurch
konnen sich bei der Préiparation die Kanten abrunden, wie in den
Bildern 101 und 102 zu erkennen ist.

Bild 100

Bild 101 Bild 102
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Die Losung fiir dieses Problem wire, wie im Bild 103 zu sehen, die
Plasmaspritzschichten direkt gegeneinander einzubetten. Es sollte
aber ein kleiner Spalt von 1-3 mm dazwischen belassen werden,
damit dort Einbettmittel eindringen kann und die beiden Plas-
maspritzschichten unterscheidbar bleiben.

Bild 103

Hier die anschlieflend optimal préiparierten Proben:

100pm |l 50011

Bild 104 Bild 105
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Skizzen von Proben

3.2.1.1.9  BEISPIELE FUR FEHLER BEIM WARMEINBETTEN
UND LOSUNGSMOGLICHKEITEN

. Poren in der Oberfliche sind zurtickzufithren auf verschmutzte Pressstempel

der Warmeinbettpresse, sowie auf iiberméflig eingesetztes Antihaftmittel (z.B.
Silikonpasten). Es ist nur wenig von diesem Mittel zu nutzen, und zwar Talkum-
pulver oder ein silikonfreies Spray. Im Ubrigen sind die Pressstempel nach jeder
Warmeinbettung zu reinigen.

Bei Beulen und sich heraushebenden Proben liegen thermische Schrumpfspan-
nungen zugrunde: Die Probe lag offenkundig zu kurz in der Presse und konnte
nicht langsam genug abkiihlen. Der Randbereich zog sich plétzlich zusammen
und quetschte das noch pastdse Innere nach oben, so dass die Probe zwangsldu-
fig ausbauchte.

Zwei Griinde sind méglich, wenn Schrumpfspalte auftreten: Zum einen wieder-
um thermische Spannungen, was durch Verlangern der Abkiihlzeit unter Druck
zu korrigieren ist - zum andern kann es sein, dass die Probe zu tief lag und
keinen planen Abschluss zum Warmeinbettmittel bildete.

Bei einer unerwarteten Verfirbung der Probe (komplett oder teilweise) nach
dem Préparieren und anschlieffendem Siubern mit Alkohol muss die Heizphase
verldngert und die Heizleistung des Priifzylinders tiberpriift werden. Nach dem
Trocknen springt das Problem sofort ins Auge, wenn die Oberfliche auf einmal
matt oder weifllich erscheint. Manchmal ist es schon beim Abspiilen mit Alko-
hol festzustellen, wenn dieser beim Abtropfen schnell verfirbt wird.

Eine schlechte Anhaftung von zwei oder drei verschiedenen Warmeinbettungen
lasst sich ebenfalls mit der Temperaturfithrung erkldren. Da manche Warmein-
bettmittel unterschiedliche Schmelztemperaturen besitzen, kann es vorkom-
men, dass nach dem Entnehmen der Probe aus der Warmeinbettmaschine ein
schlechter Zusammenbhalt der einzelnen Mittel zu sehen ist. Die Temperatur
muss an die Substanz mit dem hochsten Schmelzpunkt angepasst werden.

Die gesamte Oberfliche der warmeingebetteten Probe ist rau und nicht gleich-
maflig aufgeschmolzen. Entweder war die Temperatur zu niedrig oder die Ge-
samtprozessdauer zu kurz. Also muss die Temperatur erhoht bzw. die Heizphase
verlangert werden.

Offene Poren auf der planen Probenoberflichen und am Zylinderumfang sind
ein Anzeichen fiir zu geringen Druck und Temperatur, d.h. durch Erhhung von
Zeit, Druck und Temperatur ist der Fehler zu vermeiden.

Eine Warmeinbettung von scharfkantigen und spitzen Proben in einem Duro-
plast mit Holzmehlftillstoff fithrt meist zu Rissbildung in der Einbettmasse. In
den so erzeugten Spalten sammeln sich wihrend der materialographischen Pro-
benpréparation Schmutz und Feuchte an. Ein hérteres und spaltairmeres War-
meinbettmittel, z.B. ein mineralisch gefiilltes Epoxidharz, 16st das Problem. Ein
weiterer Grund kann sein, dass der Probenquerschnitt zu grof} ist im Verhaltnis
zur Einbettform. Die scharfen Kanten geraten also in Kontakt mit der Auflen-

oberfliche und verursachen Risse: Ein grofSerer Einbettzylinder ist zu wéhlen.
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3.2.1.1.10 PRAKTISCHE BEISPIELE FUR FEHLER BEIM
WARMEINBETTEN UND LOSUNGSMOGLICHKEITEN

Risse im thermoplastischen Warmeinbettmittel konnen wihrend der Préipara-
tion mit alkoholischen Poliersuspensionen oder mit alkoholischen Schmier-
mitteln auftauchen.

Wieder einmal sind thermische Spannungen durch zu schnelle Abkiihlung
die Ursache. Das Einbettmittel hat sich von der Probenoberfliche abgelost,
dazwischen bildete sich ein groflerer Spalt. Zu erkennen ist dies an der silbrig
glanzenden Oberfliche der Probe. Behoben wird der Fehler durch Verlange-
rung der Abkiihlphase mit wenig Wasser.

Der sogenannte Schneeballeffekt im thermoplastischen Warmeinbettmittel
tritt dann auf, wenn die Einbettzeit zu kurz gewdhlt wurde oder zu viel Ein-
bettmittel eingefiillt wurde. In solchen Fillen sollte die Heizphase verldngert
werden (in Abhédngigkeit vom Probendurchmesser), bei anschlieflender langer
Abkiihlphase mit wenig Wasser.

Diese Probe, eingebettet mit Phenolharz, zeigte nach der Einbettung ein
normales Aussehen. Erst beim Kontakt mit alkoholischen Reinigungsmitteln
verfirbte sie sich (siehe Bild). Das Atzen mit alkoholischen Atzmitteln zeigte
das gleiche Phdnomen. Das Problem ist, dass sich das Phenolharz in Alko-
hol auflost und auf die vorher préparierte Oberfliche niederschlagen kann.
Ursache ist eine schlechte Temperaturverteilung im Einbettzylinder, abhingig
vom Probendurchmesser, oder eine zu kurze Einbettzeit. Die Einbettzeit sollte
verldngert und die Temperatur erhoht werden.

Dies ist ein praktisches Beispiel fiir Aufwolbung beim Warmeinbetten mit
duroplastischen Einbettmitteln. Wie vorseitig erldutert, ist eine ausgebauchte
Probe dann zu erwarten, wenn sich die Randbereiche schnell zusammenzie-
hen und das Innere, das noch weich ist, nach oben herauspressen. Daher sind
die Abkiihlzeit unter Druck und die Verweilzeit in der Warmeinbettpresse zu
verldngern.

Diese Warmeinbettung ist stark deformiert und rissig, die einliegende Probe
wurde herausgedriickt. Sie wurde aus dem Einbettzylinder entnommen, bevor
sie ausreichend unter Druck abgekiihlt war. Auch hier muss die Abkiithlphase

unter Druck verldngert und die Probe linger in der Presse belassen werden.

Bild 106 - 110



72 Artefakte bei der materialographischen Probenprdparation und deren Vermeidung

3.2.1.2 KALTEINBETTEN

3.2.1.2.1 PROBLEMBESCHREIBUNG:
HERAUSTRETENDE FLUSSIGKEIT AUS FERTIG
PRAPARIERTEN PROBEN MIT NICHT GEFULLTEN
POREN, HOHLRAUME UND RISSE

Losungsmoglichkeit: Infiltration mit Wachs (Paraffin)

Vorgehensweise:

Mit diesem Verfahren werden Poren, Spalten,
Risse und dhnliche Offnungen versiegelt, so
dass vorhandene Feuchtigkeit nach der Prépa-
ration (z.B. nach dem Reinigen oder nach dem
Atzen) eingeschlossen bleibt und das Umfeld
nicht verschmutzt.

Hierzu kann Wachs (z. B. Paraffin) unter
Zugabe von Fluoreszenzfarbstoffen in einem
Laborgefdfy aufgeschmolzen werden; diese
machen spidter die Poren und Spalte sichtbar.
Beim Eintauchen in das Wachs sollte die Probe
bereits leicht erwadrmt sein.

Bei sehr feinporésem Material hat sich auch eine
kurze Vakuuminfiltration als gilinstig erwiesen.
Dabei wird das Laborgefafy mit dem Wachs und
der Probe in einen Drucktopf gestellt. Dann
kann man das Wachs mittels Druck in die Poren

Bild 111: Wachsbad mit weillem Paraffin und Risse flieffen lassen.

/7

Nachdem geniigend Wachs in die Oberfliche
eingezogen ist, ist der Rest von der praparierten
Schliffflache mit einem sauberen weichen Tuch
abzuwischen. Alternativ kann es,nachdemes aus-
gehirtet ist, von der Fliche abgehoben werden.

Die Probe lisst sich problemlos mit Oxidpolier-
mitteln endpolieren. Das Wachs wird hierbei
nicht herausgeldst.

Zu sehen ist, dass die Probe mit erwarmt wird.

Nach dem Schmelzen des Paraffins wird sie mit

der Schlifffliche nach oben in das fliissige Paraf-

fin eingetaucht. Bei Poren oder Spalten steigen
Bild 112: Aufsteigende Luftbldschen aus der Probe Luftbléschen aus der Probenoberfliche auf.
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3.3 SCHLEIFEN UND POLIEREN

3.3.1 ANSCHLIFFPRAPARATION

Bei der Anschliffpraparation kann das Probenstiick entweder warm
oder kalt in verschiedenen Giefharzen oder Duroplasten bzw.
Thermoplasten eingebettet werden. Die darauffolgenden Schritte
sind Vorschleifen, Feinschleifen und zuletzt das Polieren. Zusitzlich
kann es erforderlich werden, ein Atzmittel heranzuziehen, um die
Mikrostruktur (d.h. das Gefiige) sichtbar zu machen. Die Auswer-
tung selbst erfolgt dann mittels Auflicht-Mikroskop.

Wenn auch dieses Verfahren eine Standardtechnik darstellt, in der
fir fast alle Materialien Erfahrungen in der Bearbeitung vorliegen,
so existiert doch eine Reihe von Nachteilen. Diese miissen bei der
Suche nach der geeigneten Vorgehensweise beriicksichtigt werden.

Das Verfahren ist durch den mehrstufigen Ablauf besonders bei
manueller Bearbeitung sehr zeitaufwindig. Bei Automatisierung
wiederum (grof3es Probenautkommen) ist mit gréfieren Investitio-
nen zu rechnen.

Weitere Risiken, die im Einzelfall zu bedenken sind:

1) Durch die Verwendung von Schleifmaterialien konnen
die Probenoberflichen zerkratzen, vor allem, wenn der
Werkstoff Phasen unterschiedlicher Harte enthalt. Bei
Verbundwerkstoften ist dies niemals auszuschlieflen.

2) Kanten und Korngrenzen kénnen verwischt werden.

3) Kiihl- und Schmiermittel diirfen nicht mit dem Werkstoff
reagieren, sonst wiirden organische Materialien wie z.B.
Papiere oder Fasern aufquellen. Ahnliches gilt beim Schleifen
von Kunststoffen, wenn Reibungswirme eine thermische
Schadigung hervorruft.

Die Vorteile des Schleifens und Polierens liegen in der vielfiltigen
und individuell nutzbaren Geritetechnik; je nach Anwendung und
Kapazititen sind einfache halbmanuelle bis hin zu vollautomatischen
Systemen verfiigbar. Auch das breite Anwendungsspektrum spricht
fiir sich. Bei sorgsam abgestimmten Schleif- und Poliermaterialien
und ,,Bearbeitungsrezepten® lassen sich bei fast allen Werkstoffen
hervorragende Ergebnisse erzielen. Vor allem bei Keramiken, Ver-
bundwerkstoffen sowie gefiillten und verstarkten Kunststoffen bildet
die Schlifttechnik tiberhaupt oft die einzige Mdoglichkeit.

Die Hersteller geben tiblicherweise in ihren Veroffentlichungen und
Arbeitsanleitungen detaillierte Hinweise fiir die Erzeugung von Pra-
parationen aller Art an.
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3.3.1.1 PRAPARATION VON BESCHICHTETEN BAUTEILEN

3.3.1.1.1 MESSINGPROBE MIT ZWEI SCHICHTEN
(NICKEL UND SILBER)

Nach der Préparation wurden bei der mikroskopischen Untersu-
chung nicht erwartungsgemifl zwei, sondern drei Schichten festge-
stellt. Die dritte schwarze Schicht liegt unmittelbar unter dem Nickel
und ist offenkundig ein Artefakt, unten im Bild deutlich zu erkennen.

Besprochen werden nun ihr Ursprung sowie Moglichkeiten zur
Vermeidung.

Bild 196 Bild 197

Die Probe wurde nun erneut materialographisch pripariert und
zwischen den einzelnen Arbeitsschritten mikroskopiert, um den
Zeitraum der Entstehung des Fehlers einzugrenzen.

Bild 198 Bild 199
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= ATZTECHNIKEN

4.1 MAKROSKOPISCHE ATZVERFAHREN

4.1.1 DER SCHWEFELNACHWEIS NACH
BAUMANN — DER SOGENANNTE
BAUMANNABDRUCK

4.1.1.1 ANWENDUNG

Der Schwefelnachweis (Baumannabdruck) gibt Auskunft iber die
Mangansulfidverteilung (MnS) im Stahl. In der heutiger Zeit wird in
der Schmelze ein Mn:S Verhéltnis von 1,74:1 angestrebt.

Dadurch wird erreicht, dass der gesamte Schwefel durch Mangan
gebunden wird.

Mn + S 2 MnS (nichtmetallischer Einschluss) = stochiometrisches
Gleichgewicht. Dadurch wird vermieden, dass sich FeS (Eisensulfid)
bildet und zu Rotbruch fiihrt.

Probenvorbereitung:

Die zu untersuchende Probe wird bis zu einer Kérnung 320 geschlif-
fen; die Probenoberflache muss fett- und rostfrei sein.

Durchfiihrung und Beschreibung der chemischen Reaktion:

Fotopapier (hartes Bromsilberpapier) wird 10 Minuten in 5 %iges
wissriges H,SO, getrdnkt.

Dieser Vorgang erfolgt bei Tageslicht. Das in der Fotoschicht (Ge-
latine) geloste AgBr (Silberbromid = fotoempfindliches Salz) quillt
in Verbindung mit H,SO, auf. Das so behandelte Fotopapier wird
auf die Schlifffliche der vorbereiteten Probe gelegt und mit einer
Gummirolle ausgerollt (3-5 Minuten, je nach Schwefelgehalt). Das
Fotopapier darf sich dabei nicht verschieben.

Chemische Reaktion auf der Schliffoberfliche
MnS$ + H,S0, & H2S 7 + MnSO,

Chemische Reaktion im Fotopapier
2AgBr+HS > AgS+2 HBr

Ag S zeigt sich als brauner Niederschlag auf dem Fotopapier.
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Nach dem Abziehen und Abwaschen wird das Fotopapier abschlie-
end in einem Fixierbad weiter behandelt. Dies geschieht mit in
Wasser gelostem Natriumthiosulfat. Die Fixierzeit betrdgt ca. 30
Minuten.

Chemische Reaktion im Fixierbad

2Na,$ 0, + AgBr = Na, [ (5,0,), Ag] + NaBr

Das Thiosulfat 16st das tiberschiissige Silberbromid aus der Gelanti-
neschicht und bildet mit ihm ein komplexes Salz.

Bei niedrigerem Schwefelgehalt (S< 0,03%)

Bei niedrigeren Schwefelgehalten wird ein Verdtzen erforderlich,
entweder mit einer 3%igen alkoholischen HNO, oder mit dem Atz-
mittel nach Heyn.

Bei Feinkornbaustihlen (Ti - V - legiert)

In diesen Werkstoffen findet keine Reaktion statt, TiS und VS lassen
sich nicht in H,SO, 16sen.

Bei Schweifinihten

Hier spricht der Baumannabdruck nicht an, das liegt unter anderem
an folgender Gegebenheit:

a. Esliegt ein extrem niedriger S-Gehalt bei den
SchweifSelektroden vor.

b. Die Schmelze (Schweifle) erstarrt sehr schnell, dabei wird
der moglicherweise Schwefel feinstverteilt, d.h. es gibt keine
Schwefelanhdufungen.

Der Schwefelabdruck eignet sich besonders gut zur Untersuchung
von beruhigt — und unberuhigt vergossenem Stahl, von Stahlguf3,
Stahlblocken und Stahlprofilen.

Bei der Auswertung sind die reine (helle) Auflenschicht, auch Speck-
schicht genannt, und die mit Schwefelseigerungen versehenen brau-
nen Kernzone zu unterscheiden. Der Baumannabdruck eignet sich
nur zur qualitativen Kontrolle; eine quantitative Aussage ist nicht
moglich. Dies liegt unter anderem an dem empirisch ermittelten
Vergrofierungsfaktor von 50:1 zwischen MnS und dessen Abbildung
auf dem Fotopapier.

Eigenschaften von Schwefel im Stahl

Schwefel gelangt durch sulfidische Erze und durch den Koks in das
Roheisen und eventuell durch schwefelhaltige Brenngase in den
Stahl.
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Bei der hohen Temperatur ist Schwefel chemisch an das Eisen gebun-
den und liegt im Gefiige als Sulfidschlacke, Eisensulfid FeS vor. Bei
hoheren Schwefelgehalten bilden sich grofiere zusammenhéngende
Schalen auf den Korngrenzen. Selbst bei geringen Schwefelgehalten
in der Schmelze konnen sie durch Seigerungen (Entmischung einer
Schmelze beim Erstarren) im Kern des Stahlblockes auftreten. Bei
hohen Temperarturen ist das Eisensulfid fliissig und verursacht beim
Schmieden den sogenannten HeifSbruch. Bei Temperaturen um
900 °C hingegen ist es sprode und fiithrt zum sogenannten Rotbruch.

Schwefel beeinflusst den Reinheitsgrad und verringert die Schweif3-
barkeit und setzt die Kerbschlagarbeit des Stahls zuriick.

Aus all diesen Griinden wird der S-Gehalt unter 0,1 %, in hochwer-
tigem Stahl unter 0,02% (z.B. ESU-Material und Transformatoren-
stahl) gehalten. Sind magnetische Eigenschaften von Belang, liegt
die Grenze bei unter 0,01 %.

Eine Ausnahme bildet der Automatenstahl mit z.b. 0,3% S und etwa
0,8% Mn.

Das MnS mit seiner geringen Festigkeit bewirkt einen kurzbriichigen
Span. Dadurch wird die Haltbarkeit der Werkzeuge erhéht und eine
hohere Schnittgeschwindigkeit ermdglicht kiirzere Bearbeitungszei-
ten. Wenn der Phosphorgehalt bei 0,15 % liegt, ergibt sich noch eine
saubere Oberfliche. Dafiir miissen die etwas schlechteren mechani-
schen Eigenschaften des Stahles in Kauf genommen werden.

Bild 266: Schienenquerschnitt Atzung nach Heyn Bild 267: Schienenquerschnitt Baumannabdruck
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5 SONDERFORMEN DER
MATERIALOGRAPHISCHEN
PRAPARATION

5.1 DUNNSCHLIFFTECHNIK

Viele Werkstoffe sind bei geeigneter Préparation im Durchlicht zu
untersuchen. Dazu zdhlen mineralische Bau- und Naturstoffe, viele
Kunststoffe und einige Keramiken. Auch bei Verbundwerkstoften
oder Beschichtungen ist diese Praparation anzuwenden, wenn alle
Verbundphasen untersucht werden sollen (z.B. GfK und CfK).

Zunichst muss ein Anschliff angefertigt werden. Alle Grundlagen
der Probeentnahme, der Einbettung und des Schleifprozesses gelten
damit auch hier. In der Regel wird aber auf eine Politur verzichtet,
da die Qualitét des spateren Diinnschliffes weniger von den Reflexi-
onseigenschaften der Oberflache abhidngt. Eine Feinschleifstufe von
22-18 pm ist ausreichend.

Steht keine Trenn- und Schleifmaschine mit Vakuumhalterung der
Proben fiir eine weitgehend automatische Schliftherstellung zur
Verfiigung, ist eine manuelle Herstellung dennoch einfach moglich.
Dazu wird zunédchst mit einer moglichst prizisen Trennmaschine
eine diinne Scheibe (500-800 um) hergestellt. Es ist vorsichtig zu
arbeiten, um die feingeschliffene Oberfliche nicht zu beschadigen.
Bei pordsen Werkstoffen kann eine Nacheinbettung notwendig sein.

Die diinne Scheibe wird nun mit der bearbeiteten Fliche auf einen
Glasobjekttriager geklebt. Der Kleber sollte glasklar und schnell aus-
hértend sein. Um Lufteinschliisse zu verhindern und ein Ablésen zu
vermeiden, ist die Probe zu beschweren. Es sollten spezielle Glasob-
jekttrager mit den Maflen 48 x28 mm (GiefSener Format) verwendet
werden, die mit mindestens 1,5 mm Dicke sehr viel stabiler sind als
die klassischen Glaser. Zudem sind diese mattiert, d.h. an der Ober-
fliche angeraut, um die Klebefestigkeit zu erh6hen.

Mit Hilfe von speziellen Objekttrigerhalterungen kann nun die an-
dere Probenseite bearbeitet werden. Ist die Scheibe sehr dick, wird
mit einem groberen Korn begonnen. Es besteht jedoch die Gefahr,
dass der Andruck auf die Schleifscheibe nicht gleichmifig ist und
damit sehr schnell eine Keilform entsteht. Wie bei allen Préparati-
onsverfahren macht Ubung den Meister bzw. die Meisterin.

Die zu erzielende Schliffdicke hingt von den Aufgabenstellungen
und den Werkstoffen ab. Fiir mineralogische Proben, die fiir qua-
litative Polarisationskontrast-Untersuchungen bendtigt werden
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(Mineralbestimmungen), ist diese mit 20 — 25 pm festgelegt. Bei sehr
dunkel eingefirbten Kunststoffen konnen 10 um notwendig sein.
Wichtig ist zu beachten, dass mit der letzten Schleif- bzw. Polierstufe
die gewihlte Dicke erreicht wird. Ist der Schliff zu diinn, besteht die
Gefahr des Abreiflens. Fiir viele Anwendungen spielt die absolute
Schliffdicke nicht so eine grofle Rolle, man kann also nach Gefiihl
arbeiten. Die Schliftdicke kann mit einer Mikrometerschraube iiber-
priift werden. Ausriistungen fiir die Voreinstellung der Schliffdicke
sind ebenfalls verfiigbar, jedoch sehr viel aufwéndiger.

Auch bei der Bearbeitung dieser Oberfliche kann ein 800er oder
1000er Korn ausreichen. Sind Verbundwerkstoffe mit metallischen
Anteilen zu bearbeiten, die auch im Auflicht untersucht werden
miissen, ist eine Weiterbearbeitung zu wiéhlen, die die anderen
Werkstoffe nicht schadigt (z.B. beim Atzen). Fiir Untersuchungen
mit Durchlichtobjektiven, also jene, die eine sogenannte Deckglas-
korrektur aufweisen, wird der Schliff mit einem Deckglas (0,17 mm
Dicke) abgedeckt. Hierfiir wird ein Eindeckmedium als Kleber ge-
nutzt. Muss auch im Auflicht gearbeitet werden, ist dies natiirlich
nicht moglich.

Insgesamt ist die manuelle Herstellung von Diinnschliffen sehr ein-
fach moglich. Der etwas hohere Zeitaufwand wird mit einer sehr viel
besseren Qualitdt gegeniiber der Mikrotomie (Diinnschnitttechnik,
siehe dort) ausgeglichen. Auflerdem sind mit dieser Technik alle
Materialien bearbeitbar.

5.1.1 ANLEITUNG ZUR HERSTELLUNG
EINES AN- UND DUNNSCHLIFFES VON
TECHNISCHEN WERKSTOFFEN

Die Diinnschlifftechnik ist bereits aus verschiedenen Bereichen der
Naturwissenschaften bekannt und wird z.B. in der Mineralpha-
senbestimmung an Gesteinen angewandt. Ublicherweise stellt ein
Diinnschliff einen zweiseitigen Anschliff mit definierter Dicke dar.

Bei der Herstellung eines technischen An-/Diinnschliffes (AnDi1)
hingegen ist die Dicke nicht genau festgelegt. Gefordert wird
vielmehr, dass die Priparation gentigend Licht durchlésst, um Ge-
fiigestrukturen sichtbar zu machen, die dann mittels Durchlicht-
Mikroskop analysiert und dokumentiert werden.

5.1.11 PROBENENTNAHME

Um beim Trennschneiden Uberhitzung oder Deformation durch zu
hohen Druck auszuschliefien, miissen die Materialeigenschaften der
zu untersuchenden Probe vorab ermittelt werden.
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53 VERGLEICH VON ANSCHLIFF,
DUNNSCHLIFF UND DUNNSCHNITT

5.3.1 KUNSTSTOFFSCHWEISSVERBINDUNG (PE MIT PE/GRAPHIT)

Bild 336: Anschliff (Dunkelfeld) Bild 337: Diinnschliff Bild 338: Diinnschnitt

Im Bild x ist eine Kunststoffschweif3verbindung im Anschliff dargestellt.

Diese wurde wie folgt prépariert:

1. Manuelles Schleifen mit geringem Druck auf SiC-Papier mit
Kornung 320, 600, 1200, 2500 und zuletzt 4000.

2. Benetzen der Schliffoberfldche mit einem Tropfen Immersionsol
fiir eine gute Kontrastierung der Gefiigestruktur im Dunkelfeld bei
der Mikroskopie.

Bei der anschlieffenden Untersuchung mit der Dunkelfeldeinrichtung
am Mikroskop konnten vorhandene Fehlstellen, wie z. B. Poren, sehr
gut analysiert werden, wohingegen vorhandene Flieffrichtungen, War-
meeinflusszonen, inhomogene Verteilungen und eingelagerte Graphit-
partikel mit diesem Verfahren nicht sichtbar sind.

Der Diinnschliff, siehe Bild 337, liefert hierzu wesentlich mehr Informa-
tionen. Alle Fragen, die zuvor der Anschliff nicht beantworten konnte,
sind nun problemlos zu kldren.

Die Probe wurde zuerst im eingebetteten Zustand wie beim Anschliff
vorprépariert, und dann auf einen Glasobjekttriger (GiefSener Format)
mit einem thermisch aushértenden Epoxidharz aufgeklebt. Der Vor-
gang erfolgte mittels einer Klebepresse bei einer Aushértetemperatur
von 80 °C in ca. 3 Stunden. Schnellhirtende Kleber kénnen ebenfalls
verwenden werden.

Die Fixierung wurde dann in einem Handprobenhalter vorgenommen,
bei dem die Enddicke auf 15 um eingestellt werden konnte. Nun wurde
die Probe mit SiC-Papier (K 600 bis K 4000) bis auf diese Dicke geschlif-
fen. Endpoliert wurde mit einem Neopren-Poliertuch und Aluminium-
oxidsuspension 1 pm. Dies erweist sich sowohl fir die Durchlicht- als
auch fiir die Auflicht-Betrachtung unter dem Mikroskop als vorteilhaft.
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6 BAUTEILMATERIALOGRAPHIE

6.1 EINLEITUNG BAUTEILMATERIALOGRAPHIE -

AMBULANTE MATERIALOGRAPHIE

6.1.1 ERLAUTERUNG DER BEGRIFFE

Als Sonderform materialographischer Untersuchungen vor Ort
ermoglicht die Bauteilmaterialographie Gefiigebestimmungen und
Oberflachenuntersuchungen zerstérungsfrei. Somit wird vermie-
den, dass aufgrund der Probenentnahme Reparaturen an betriebli-
chen Anlagen und Bauteilen nétig werden.

Schleifen, Polieren und Atzen erfolgen mit tragbaren Geriten direkt
vor Ort, die Gefligebeurteilung dann mit dem Aufsatzmikroskop
oder iiber Abdrucktechniken.

Neben seiner Wirtschaftlichkeit liegen die wesentlichen Vorteile des
Verfahrens in der nahezu uneingeschriankten Einsatzmoglichkeit
und der schnellen Verfiigbarkeit des Untersuchungsergebnisses.

6.1.2 BEISPIELE VON EINSATZGEBIETEN DER
BAUTEILMATERIALOGRAPHIE:

e Maschinenbau

o Hartereien

o Gieflereien

o Kraftwerke

o Luftfahrtindustrie

o Automobilindustrie
o Energieanlagen

o Schiftsindustrie

o Erdolindustrie

o Geowissenschaften
o Baustoffindustrie

o Kunststoffindustrie
Da es sich in vielen Fallen nicht nur um metallische Werkstoffe oder

Bauteile handelt, wird hier von ,,Mobiler Materialographie“ gespro-
chen.
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Diese Mafinahme darf nicht unvorbereitet begonnen werden. Zu-
nichst ist die Grofle der zu praparierenden Flache zu klaren, sowie
die Tiefe (Wanddicke), bis zu der ins Bauteil hineingeschliffen wer-
den darf. Durch Funkenflug, brennbare Medien, Schmutz usw. darf
im Arbeitsablauf die Umgebung nicht beeintrachtigt werden.

Bild 351: Vorschleifen Bild 352: Vorbereitete Schlifffliche fiir die ndachsten
feineren Schleifstufen

6.2.3 FEINSCHLEIFEN DER OBERFLACHE

Durch Feinschleifen sind die Schleifriefen der jeweils vorhergehen-
den Stufe sorgfiltig zu entfernen.

Im Normalfall werden folgende Kornungen verwendet:
o+ Vorschleifen mit Korund oder Siliziumcarbid Kérnung 80 bis 120
o Feinschleifen mit Siliziumcarbid Kérnung 320 bis 1200

Je feiner eine Oberfliche geschliffen ist, desto mehr verringert sich
der Polieraufwand (Zeit und Verbrauchsmaterial).

Bild 353: Feinschleifen Bild 354: Feingeschliffene Oberflache
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6.2.4

POLIEREN DER OBERFLACHE

1. Aufbringen einer Diamantpaste auf das
Poliertuch

2. Benetzen der Schliffoberfliche mit einem
Schmiermittel

- ‘ 3. Wihrend des Polierens ist weitere Zugabe

Bild 355: Polieren

6.2.5

Bild 356: Fertig praparierte Schlifffliche im angedtz-
ten Zustand

Bild 357: Silikonabdruckmasse

von Lubrikant erforderlich, damit die
Schlifffliche nicht trocken wird!

4. Saubern der Schlifffliche mit Alkohol und
Watte zur Vorbereitung fiir das anschlie-
Bende Atzen

ANWENDUNG DER ABDRUCKTECHNIK

Die Schlifffliche ist nun fiir die Abdrucktech-
nik hinreichend vorbereitet. Im Vorfeld kann
mit Hilfe der mobilen Mikroskopie bereits die
Qualitdt der Préparation begutachtet werden,
z.B. in Hinblick auf Artefakte.

Sofern die Umgebung es zuldsst (schwingungs-
freie Umgebung und optimale Lage), kann auf
diese Weise auch die Gefligestruktur doku-
mentiert werden. Da dies aber selten gelingt,
wird normalerweise ein Oberflachenabdruck
hergestellt, was in den nachfolgenden Bildern
demonstriert ist.

Bei der Abdrucktechnik mit Acetatfolien
kommt es darauf an, die Folie nur kurz mit Ace-
ton zu benetzen, sonst kann sie sich auflosen.
Wenn zu viel Aceton vorhanden ist, bilden sich
schneller Falten und Luftblasen.

Die Folie konnte nun direkt unter dem Mikro-
skop betrachtet werden, allerdings reichen die
optischen Eigenschaften meistens nicht aus. Im
Unterschied zu den normalen Anschliffen aus
dem stationdren Labor, bei denen das Licht von
der Schliffoberfliche reflektiert wird, bietet sich
kein hinreichender Gefiigekontrast. Das Licht
durchquert einfach die Folie.
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Es muss also fiir eine gute Reflexion gesorgt werden. Eine Méglich-
keit besteht im Besputtern der Folie mit Gold, d.h. die Oberfliache
wird mit einer Schicht von einigen Nanometern bedampft, wobei
sich die Partikel als diinne Schicht auf die Topographie der Acetat-
folie legen. Die dadurch erzeugte Lichtreflexion ergibt einen sehr
guten Kontrast.

Es gibt aber nicht immer die Mdglichkeit des Sputterns, da diese
Gerite nicht transportabel sind. Wenn im Geldnde eine moglichst
schnelle Gefligebewertung erforderlich ist, sind andere Hilfsmittel
heranzuziehen. Es gibt zwar Folien mit einer metallisierten Riicksei-
te; diese sind allerdings nur bedingt einsetzbar. Weiterhin lassen sich
die Acetatfolien auf spiegelnden Oberflichen fixieren. Die dadurch
erzeugte Reflexion geniigt zur optimalen Darstellung des Gefiiges.

Bild 358: Abziehen der elastischen Silikonabdruck- Bild 359: Benetzen der Acetatfolie mit Aceton
masse

Bild 360: Aufbringen der benetzten Acetatfolie Bild 361: Aufbringen einer doppelseitigen Klebefolie
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Dunkler Bereich Heller Bereich mit
ohne Reflektion spiegelnder Riickseite

Bild 362: Acetatfolienabdruck nach der Fixierung Bild 363: Acetatfolie mit und ohne reflektierenden
Untergrund

6.2.6 BEISPIELE VON VERSCHIEDENEN
KONTRASTIERUNGSMOGLICHKEITEN
AN EINER ACETATFOLIE

Bild 364: Folienhalter links ohne Goldbedampfung, rechts mit Gold bedampft
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6.3 ANWENDUNGSFEHLER
— ARTEFAKTE - PROBLEMLOSUNGEN
6.3.1 UNZUREICHENDE VORBEREITUNG

BEIM SCHLEIFEN

Einige hdufig vorkommende Fehler werden in
diesem Beispiel besprochen, bei dem ein Schie-
nenstiick fiir die mobile Hartepriifung und die
Gefiigeuntersuchung vorbereitet werden sollte.

Arbeitsschritte:

o Grobes Vorschleifen mit SiC-Papier
Korn 120

o Feinschleifen mit SiC-Papier der
Kornungen 320, 600 und 1200

o Polieren mit einen Seidentuch und
monokristalliner Diamantpaste 3 pm

» Endpolierung mit einem samtartigen
geflockten Poliertuch und 1 pm
monokristalliner Diamantpast

Die mobile Hirtepriifung lieferte bedeutende
Unterschiede in der Hirte; die Werte lagen
zwischen 280 HV und 815 HV. Vorgabe war
ca. 300 HV im Schienenkopf.

Die Ursache fiir diese Streuung musste ermittelt
werden.

Fehlerquelle:

Als Ursache wurde eine zu starke Trenn-
erwirmung festgestellt. Der Trennvorgang
ohne Wasserkiihlung fiihrte zur Gefiigeveran-
derung. Dies geht aus den dunklen Bereichen
hervor, die im polierten Zustand nicht sichtbar
waren. Somit kamen die sehr unterschiedlichen
Hirtewerte zustande.

Das wahre Gefiige befindet sich im helleren
Bereich.

Bild 372: Schienenprobe

Bild 373: Vorbeitete Schliffflache
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Stahl - X12 CrMoV12

Atzung: Nital

Original

Vergltungsgeflige

Chromkarbid

Poren

Stahl C15 — Nitrierte Oberflache

Folienabdruck

Verglitungsgefiige

Chromkarbid

Atzung: Nital

Ferrit

Original

Stickstoffnadeln

im Ferrit

Perlit

Folienabdruck

Ferrit

Perlit

Stickstoffnadeln
im Ferrit
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7 ARCHAO-MATERIALOGRAPHIE

7.1 DEFINITION DER
ARCHAO-MATERIALOGRAPHIE

Technische Methoden und Verfahren zur Ermittlung werkstoffbe-
zogener Kenndaten, Herstellungs- und Verarbeitungsverfahren von
antiken Werkstoffen.

7.2 ZIELRICHTUNGEN

o+ Hilfestellung bei der Bestimmung von Herstellung — bzw.
Verarbeitungsverfahren

o Materialographische Probenpraparation, um das wahre Geftige
sichtbar zu machen

o Diinnschlifftechniken an antiken Keramiken, gebrannten Tonen
und sedimentologischen Baustoffen

o Zerstorungsfreie Untersuchungsverfahren wie z.B. Rontgen —
und Durchstrahlungsverfahren, Oberflichenabdrucktechniken

o Analyseverfahren wie z.B. EDX, EDAX u.a. oder chemische
Verfahren

o Mikroskopische Untersuchungen in Hellfeld, Dunkelfeld,
Polarisation und Fluoreszenz

o Dokumentation und Interpretation von Gefiigestrukturen

7.3 ANTIKE WERKSTOFFE
UND PRODUKTE

7.3.1 ANTIKE WERKSTOFFE

o Erze und Schlacken aus antiken Bergwerksanlagen, Legierun-
gen, Sedimente antiker Baustoffe,

o Organische Substanzen wie z. B. Holzer, Glas und Keramik
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7.3.2 ANTIKE PRODUKTE

Schmuck, Waffen, Bekleidung und Accessoires, Papier, Gemalde,
Arbeitsgegenstande und Hilfsmittel, Haushaltsgegenstande u.v.m.

7.4. MATERIALOGRAFISCHE PROBEN-
PRAPARATION ANTIKER WERKSTOFFE

Die Untersuchung antiker Werkstoffe gestattet Riickschliisse auf
Herstellungsverfahren, Verarbeitung und Einsatzgebiete. Die Prépa-
ration aber bereitet erfahrungsgemafl Schwierigkeiten, da die Zu-
sammensetzung unbekannt ist. Es bedarf es schon im Vorfeld einer
genauen Bestimmung mit analytischen Methoden, um das Material
einzugrenzen und es in bestimmte Werkstoffgruppen einzuteilen.

Fehler bei der Préparation ziehen oft unweigerlich Artefaktbildung
nach sich. Wenn geniigend Material zur Verfiigung steht, ist eine
zerstorende Untersuchung moglich. Die hiermit ermittelten Kenn-
daten konnen verglichen werden mit anderen antiken Objekten, die
nicht zerstort werden diirfen, aber aus der gleichen Zeit stammen
und eventuell die gleiche chemische Zusammensetzung besitzen.

Bei antiken Gegenstinden, die nicht zerstort werden diirfen, ist eine
materialographische Untersuchung sehr schwierig. Zerstérungsfreie
Verfahren wie z.B. Rontgen, Oberflichenabdrucktechniken oder
REM-Untersuchungen (bei geeigneter Probenkammergrof3e) sind
unumgénglich.

In vielen Fillen kann die Archdo-Materialographie helfen.

7.4.1 BEISPIELE MATERIALOGRAPHISCHER
PROBENPRAPARATIONEN

7.4.1.1 ARTEFAKTBILDUNG

Im Bild 410 ist eine Eisenlegierung (mittelalterliches Hufeisen) bei
100facher Vergrofierung im Hellfeld dargestellt. Auf den ersten Blick
sind keine Unstimmigkeiten erkennbar, bis auf kleine Streifen im
Ferritkorn. Hierbei konnte es sich um Zwillingsstreifen handeln.
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Bild 410: Ferritisches Geflige im Hellfeld Bild 411: Ferritisches Geflige im DIC

Erst bei der Betrachtung im Differential-Interferenzkontrast (DIC)
zeigt sich, dass hier noch Verformungen im Gefiige des Ferrits
vorliegen und ein starkes Relief, das von einer unzureichenden Pro-
benpréparation herriithrt. Beim Polieren wurde ein zu hochfloriges
Poliertuch und zu hoher Anpressdruck verwendet.

Bei der Préiparation einer verzinnten romischen Bronzefibel konn-
ten bei der Betrachtung im Lichtmikroskop keine Praparationsar-
tefakte entdeckt werden. Alle vorhandenen Phasen und auch die
Zinnschicht selbst waren scheinbar optimal préapariert. Dies ist im
Bild 3 dokumentiert.

Erst bei der anschlieflenden REM - Untersuchung wurden in den
Pb-Sn-Phasen Diamanten festgestellt, die von der 3 um-Polierstufe
her stammten, siehe Bild 413.

Bild 412: Verzinnte rémische Bronzefibel Bild 413: Eingedriickte Diamanten in Pb/Sn-Phase
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Um feste Werkstoffe bzw. Materialien makroskopisch oder mikro-
skopisch untersuchen zu kdnnen, miissen sie sachgerecht materialo-
graphisch prépariert werden.

Das Buch enthdlt hierzu eine Einfiihrung mit detaillierter Beschrei-
bung der einzelnen Préparationsstufen. Problemlosungen sowie
zahlreiche weitere Hilfen bei der Anwendung werden ausfiihrlich
beschrieben.

Allen, die sich mit dieser Thematik befassen, soll hiermit ein umfas-
sender Leitfaden an die Hand gegeben werden:

o Einerseits durch eine Behandlung simtlicher Themen und
Arbeitsstufen im Ablauf

Anderseits durch eine ausfiihrliche Darstellung von héufig
vorkommenden Fehlern. Dies stellt die artefaktfreie Wiedergabe
des Gefiiges sicher, das nachfolgend zu analysieren ist.

Ferner wird ein kleiner Einblick vermittelt, welche Regeln sowie
physikalische und chemische Gesetze im Hintergrund stehen.

Zudem werden einige Sonderformen der materialographischen
Préparation vorgestellt.

Der systematische Aufbau mit umfassend fotografisch dokumen-
tierten Beispielen eignet sich ideal sowohl fiir Einsteiger als auch
fiir erfahrene Anwender, die eine bestimmte Préaparationstechnik
erlernen oder nachschlagen mochten.

Die jahrzehntelange Erfahrung des Autors schligt sich weiterhin
nieder in zahlreichen Tipps und Tricks, die sich auch fiir versierte
Praktiker als niitzlich erweisen — insbesondere bei der Bearbeitung
von komplexen oder nicht alltdglichen Priifobjekten.
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