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1. Metallographie

— Teilgebiet der Metallkunde
— die Lehre vom Gefligeaufbau der Metalle und Legierungen

— beinhaltet die Praparationsverfahren zur Untersuchung der
Metalle

— umfasst die (optische) Untersuchung von Metallproben

— bedient sich hierzu mikroskopischer Verfahren

Ziel ist die qualitative und quantitative Beschreibung von Gefligen




2. Wahl der Untersuchungsmethode

Lichtmikroskopie

Elektronenmikroskopie

Gefligeabbildung

Hell- & Dunkelfeld, DIC, Polarisation
Gefligeanalyse: GrolRe, Form,
Verteilung der Phasen

Grenzflachencharakterisierung

Auflésung: 0,5-1um

REM
- Abbildung und chemische
Analyse

- Auflésung:

Feldemmision: 0,8-2 nm
Therm. Emmission: 2-5 nm

Chem.Analyse: 0,5-1,5 um

TEM
- chemische Analyse
- Probendurchstrahlung
- Auflésung:
Optisch: 0,4-0,2 nm
Analytisch 0,8-0,4 nm




3. Probenentnahme

Die Probenentnahme sollte
— moglichst materialschonend erfolgen

— keine Materialveranderungen bewirken

Das Trennen erfolgt
— mit Bakelit gebundene Korund- oder Diamanttrennscheibe

— unter Verwendung von fIUSS|gem Kiuhlmedium (Wasser und Kithlschmiermittel mit Korrosionsschutz)

Kuhlung der Schnittflache zur Vermeidung hitzebedingter Gefligeveranderungen.
Ein ,Zermatschen® des Geflges ist trotzdem immer noch moglich
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4. Einbettung

Lichtmikroskop

- elektrisch nichtleitend

-kalt:

Methylacrylate Pulver+Flussigkeit
Acrylat Pulver+Flussigkeit
Epoxidharz Harz+Harter

- warm

Duroplast Granulat

Phenolharze
Thermoplaste

Sind auch mit Fullstoff zur
Hartesteigerung im Handel

REM-Untersuchung

- elektrisch leitend
Mit Fullstoff auf Kupfer- oder Graphit-Basis

- kalt:
Epoxidharz
Methylacrylate

- warm
Duroplast
Phenolharz
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5. Praparationsverfahren

,Klassische Verfahren®
« Mechanisches Praparieren
Schleifen
Polieren
Lappen

« Nasschemische Praparation
Chemische (Abtrags-)Atzung
Kontrastierung
Farbgebung

,Moderne Verfahren®
« Physikalische Praparation
lonenatzen/lonenpolieren

« Elektrolytisches Praparation
Dunnen von Proben (TEM)
Elektropolitur
elektrolytisches Atzen

-Grundsatzlich: Man muss in 99% der Falle mechanisch vorpraparieren




5.1 Mechanische Praparation

Warum muss man Proben Schleifen und
polieren?

— Entfernen von Verformungen
durch mechanische Einflisse

— Abtrag von Reaktionsschichten,
z.B. Oxidschichten

Wahre Geflige




5.1 Mechanische Praparation

a) Feinschleifen mit SiC-Papier ) Lappen
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5.1 Mechanische Praparation (klassisch DLR)

— Manuelles Schleifen
Stufenweise mit Schleifpapier
Als Faustregel gilt:
Kornung der Schleifpapiere sollte von einem Schleifschritt
zum nachsten jeweils halbiert werden
z.B. P120; P320; P500; P800; P1200; P2500; P4000
(Achtung: Deutsches und US-Benennung unterschiedlich P4000 ~ 6um)
Oder
— Halb- oder vollautomatisches Schieifen mit Diamantschleifscheiben
metallgebunden oder polymergebunden,
beginnend mit 45um, 20um, 8um
offen oder geschlossene Oberflache
Oder

— Lappen mit beliebiger Partikelgrofie,
abgestimmt auf Probenmaterial aus SiC, Al203 oder Diamant
Pulver/Pasten unterschiedlicher Griél3e verfugbar bis ca. 6pm




5.1 Mechanische Praparation (klassisch DLR)

Mechanische Politur

— Vorpolieren
hartes Tuch (Seide)
mit Diamantsuspension 3um und 1um (alkoholisch)

— Endpolitur
- auf weichen bis mittelhartem Tuch (Natur oder Synthetikfaser)
Al203 oder SiO2-Partikel (~0,05um)
mit basischem oder neutralem Oxid-Poliermittel
- ggf. Zwischenatzen
- ggf. Vibrationspolieren

— Kontrastierung mittels Atzung fiirs Lichtmikroskop




5.2 Elektrolytisches Praparation

Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo-0,1Si
(=A3)
390 ml Methanol
350 ml Ethylenglykol
35 ml Perchlorsdure (60%-ig)
25 ml dest. Wasser
-20° C, 4 sec, 70V

Gleichstromquelle
i
Ti-6Al-4V Voltmeter :E
3 Widerstand
(A2) 'l'hermomet%r Amperemeter 3 L
700 ml Ethanol
100 ml Butylglykol J Ruhrer
78 ml Perchlorsaure (60%-ig) il V////
-20° C, 5sec, 70V Probf
@ (Anode) <
I,
Kathode (z.B. V2A—Blech)
& ’ V&
/
Becherglas mit Elektrolyt Kuhlwasser
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5.3 Physikalische Praparation

lonenatzen

lonenquelle
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Quelle: Guide de Préparation des échantillons pour la Microscopie électronique en transmission




5.4 Chemisches Atzen

Korngrenzenatzung

Sichtbarmachung der Korngrenzen

Kornflachenatzung

Sichtbarmachung der Kornflachen
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Schematische Darstellung der Lichtstrahlenreflexion an

Schematische Darstellung der Lichtstrahlenreflexion an einem auf Kornflachen geatztem Schliff
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5.4 Chemisches Atzen

Grundatzmittel far Titan und Titanlegierungen

- H,O  Wasser

-HE Flusssaure (Fluorwasserstoffsaure)

- sehr giftig (Hautresorption moglich)

- |[6st Glas auf: Nicht in Glasgefalen aufbewahren !!

- geeignet sind spezielle Kunststoffoehélter, z.B. aus Teflon (PTFE)
Erste Hilfe mit Calciumgluconat (-Gel, -Creme)

- (H,O, Wasserstoffperoxyd)




5.4.1 Titanatzmittel (nach Gunther Petzow)

Ti 1
Ti-Basis
Ti 64

Ti 624

Ti 685
Ti 834

960mI| H20
25ml HNOs 65 %
15ml HF 40 %

Tauchatzen
Temperatur: RT
Zeit: sec bis min

Ti 2
Ti-Basis
TiCu2

Makroatzmittel
far Ti 64

750ml H20
125ml| HF 40 %
125ml H2SOs4
(95 bis 97 %)

Tauchatzen
Temperatur: RT
Zeit: sec bis min

Kroll (Basis)

Ti-Basis
Nachweis fir
Sauerstoffdiffusion

940ml H20
40m| HNO3 65 %
20ml HF 40 %

Tauchatzen
Temperatur: RT
Zeit: sec bis min

Milchsaure-Atzung

Ti-Basis
Geflge beta-forged
Ti 6246

65ml H20

15ml CsHsOs

15ml HNOs 65 %
5ml HF 40 %

Tauchatzen
Temperatur: RT
Zeit: 5-20 sec.

nur frisch angesetzt
verwenden!




5.4.1 Titanatzmittel (weitere Alternativen)

KOH-Farbatzunqg

Ti-Basis

z.B. Darstellung von
EB-Schweil3ungen
Gleitbanddarstellung
(Verformungsnachweis)

40ml H20

20g KOH

10ml H202
frisch ansetzen!

Tauchatzen

Ansatztemperatur:
ca.60° C

Zeit: 1 bis 5 min

Weck (Farbatzunq)

Ti-Basis,
universell Ti-Legierungen

100ml H20
50ml Ethanol 96 %
29 NHsHF2

Tauchatzen

Siehe auch:

Petzow
»,Metallografisches Atzen*
Atzmittel-Nr. Ti m 14

Kroll (Variante 1)

Ti-Basis

85ml H20
6ml HNO3 65 %
2ml HF 40 %

Auf 93ml Stammldsung
30ml H20:2

Tauchéatzen
Temperatur: RT
Zeit: sec bis min

Kroll (Variante 2)

Ti-Basis
Nachweis fir Zirkon-Silizide
in Ti 685

80ml H20
10mI HNO3 65 %
10ml HF 40 %

Tauchéatzen
Temperatur: RT
Zeit: min




5.4.1 alternatives Titanatzmittel ohne HF

Natronlauge (Ti-6Al-4V)

1,86 mol/l)

3%-ige wassrige HF (

-Lsg. (30%ig)

- 55 ml deionisiertes Wasser

i DLR

- 30 ml NaOH



5.4.1 alternatives Titanatzmittel ohne HF
Kalilauge (Beispiel Ti-6Al-4V)

- 30 ml KOH-Lsg. (40%ig) -3%-ige wassrige HF (=1,86 mol/l)
- 55 ml deionisiertes Wasser

— o _ Atzzeit: wenige Sekunden
Atzzeit:1-5 min (je nach Legierung)

i DLR




5.4.1 — Alternatives Atzmittel KOH — Abhangigkeit der Konzentration

o NN




6. Praparationsartefakte am Beispiel Reintitan

j

Reste der Verformungsschicht nach fehlerhaftem Polieren
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Praparationsartefakte am Beispiel Reintitan

Aufwerfungen (Hellfeld) Aufwerfungen (DIC)




6. Praparationsartefakte am Beispiel Reintitan

Aufwerfungen (Hellfeld)




6. Praparationsartefakte am Beispiel Reintitan

Feine Kratzer (polarisiert) Optimales Praparationsergebnis
durch Zugabe von H,0, in das
Oxidpoliermittel (polarisiert)




/. Reintitan Praparationsrezept

Schleifen:

SiC-Papier P120/320 P500 /
P800 / P1200 /
P2500

Vorpolieren:

Hartes Seidentuch mit 3um

Diamantspray

Fertigpolieren:

Weiches Tuch (Synthetikfaser)

mit OPS

Und Zugabe von H,0,

Zwischenatzen/Atzen

3%-ige wassrige HF-L6sung
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Schleifen:

SiC-Papier P320 / P500 / P800 / P1200 /
P2500

Vorpolieren:
Hartes Seidentuch mit 3um Diamantspay

~ | Fertigpolieren:

Weiches Tuch (Synthetikfaser) mit Final
oder

= | Schleifen:

Ultraprep Diamantschleiffolie 20 pm

3 = Vorpolieren:
Apex Diamantschleiffolie blau 8um

— | Hartes Seidentuch mit 3um Diamantspay

— | Endpolitur:
~ == | Weiches Tuch (Synthetikfaser) mit Final

= | Zwischenatzen/Atzen
—~ | 3%-ige wassrige HF-Losung
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Schleifen:

SiC-Papier P320 / P500 / P800 /
P1200 / P2500

Vorpolieren:

Hartes Seidentuch mit 3um

Diamantspay

Fertigpolieren:

Weiches Tuch (Synthetikfaser)

mit Final
oder

Schleifen:

Ultraprep Diamantschleiffolie
20pum

Vorpolieren:

Apex blau Diamantschleiffolie
blau 8um

Hartes Seidentuch mit 3 ym
Diamantspay

Endpolitur:

Weiches Tuch (Synthetikfaser)
mit Final

Zwischenatzen/Atzen
3%-ige wassrige HF-LOsung




7. TIMETAL 834 (Ti-5,8A1-4Sn-3,5Zr-0,7Nb-0,5M0-0,3Si)

Schleifen:

SiC-Papier P120/320 P500 / 800 /
P1200 / P2500/4000

Vorpolieren:

Hartes Seidentuch mit 3um

Diamantspay

Fertigpolieren:

Weiches Tuch (Synthetikfaser) mit Final
oder

Schleifen:

Ultraprep Diamantschleiffolie 20um
Vorpolieren:

Apex blau Diamantschleiffolie blau 8um
Hartes Seidentuch mit 3um Diamantspay

Endpolitur:
Weiches Tuch (Synthetikfaser) mit Final

Zwischenatzen/Atzen
3%-ige wassrige HF-LAsung




/. Titanaluminid (Ti-45AI-5Nb-0,2B-0,2C) lamellares Gefuige

Schleifen:

Ultraprep Diamantschleiffolie 20um
Vorpolieren:

Apex blau Diamantschleiffolie blau 8um
Hartes Seidentuch mit 3um Diamantspay
Endpolitur:

auf weichem Tuch (Synthetikfaser) mit
Oxidpoliermittel (Zugabe von H,0, )

Atzmittel:
HF -H,O, -H,0, gegebenenfalls HNO4
zufiigen




7. Titanmatrix-Verbundwerkstoff: SiC- Fasern in Ti-6Al-4V

Faserumgebung: Sputtermaterial unverstarktes Hiulsenmaterial

lamellar globular bimodal

(Korbgeflecht, ‘basket weave®) (Rekristallisationsgefliige nach

thermomechanischer Verformung)




7. Lasergesintertes Ti-6Al-4V

Schleifen:
Ultraprep Diamantschleiffolie 20um
Vorpolieren:

Apex blau Diamantschleiffolie 8um
Hartes Seidentuch mit 3um Diamantspay
Fertigpolieren:

Weiches Tuch (Synthetikfaser)

mit Final

Zwischenatzen/Atzen

3%-ige wassrige HF-LOsung




8. Rasterelektronenmikroskopie an TIMETAL 834

Lichtmikroskopische Abbildung



”

8. EBSD Untersuchung an Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo-0,1Si

Lichtmikroskopische Abbildung (polarisiert)

IPF colouring Ti-Hex [78.B%]
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