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Vorwort.

Die gesteigerten Anforderungen des technischen Fortschritts geben der
Werkstofffrage immer groflere Bedeutung. Vierjahresplan und Krieg erfordern
Umstellung auf neue Werkstoffe oder Abdnderung bereits bewédhrter durch
Verwendung von Austauschstoffen. Dadurch werden die Werkstoffpriifer der
Erzeugungs- wie Verbrauchsindustrie vor neue Aufgaben gestellt. Der Erfolg
ist abhidngig von der richtigen Werkstoffwahl und -beurteilung, und diese werden
ermoglicht durch geeignete Untersuchungsverfahren. Unter diesen spielt die
angewandte Metallographie eine wichtige Rolle.

Die schwedische Ausgabe des Handbuches erschien im Jahre 1928. Die
Anregung dazu gab G. MALMBERG, der Vizeprisident des Schwedischen Metallo-
graphenbundes.

Die erste Bearbeitung des Schrifttums wurde B. PALMGREN iibertragen.
An der Beendigung dieser Arbeit verhindert, {ibergab er die bereits gesammelten
Unterlagen T. BERGLUND, der die Durchsicht des Schrifttums fortsetzte und
die Zusammenstellung bearbeitete.

Verschiedene Abschnitte des Handbuches wurden von C. BENEDICKS, dem
Prisidenten des Schwedischen Metallographenbundes, durchgesehen.

Ferner nahm sich G. PErRAGMEN, der Sekretdr des Bundes, der sorgfiltigen
Durchsicht des gesammelten Stoffes der schwedischen Ausgabe an.

Eine Umfrage bei 18 schwedischen Stahlwerken und Laboratorien brachte
wichtige Ergénzungen aus Betriebserfahrungen.

Im Jahre 1931 erschien eine vervollstindigte englische Ubersetzung von
W. H. DEsrDEN im Verlage von Pitman and Sons, London.

Das BERGLUNDsche ,,Atzhandbuch‘ wurde in der deutschen Bearbeitung
zu einem ,,;Handbuch der metallographischen Schleif-, Polier- und Atzverfahren‘
erweitert, da die steigenden Anforderungen der Schliffvorbereitungstechnik und
die sich mehrenden Verdtfentlichungen auf diesem Gebiet es zweckmifBig er-
scheinen lieBen, diese Technik in einem gesonderten Abschnitt ausfiihrlicher zu
behandeln. Die Vervollkommnung dieser Verfahren beruht auf der Erkenntnis,
wie stark unsachgemafe Schliffvorbereitung die nachfolgende Gefiigeentwicklung
beeintrachtigen kann, deshalb wird immer wieder darauf hingewiesen, daB die
metallographische Gefiigeuntersuchung bei der Probenvorbereitung und nicht
erst am Mikroskop beginnt.

Fiir jedes Werkstoffgebiet stehen zahlreiche erprobte Verfahren zur Ver-
figung. Die vielfach herrschende Meinung, daBl die Anfertigung von Schliff-
flichen fir die Sichtbarmachung feinster Gefiigeeinzelheiten besonders schwierig
sei, ist heute nicht mehr berechtigt. Bei der Durchsicht des im Handbuch ge-
sammelten Stoffes mag die Frage auftauchen, ob die Anfithrung mehrerer Ver-
fahren fiir einen gleichen Zweck nicht verwirrend wirkt, — ob es nicht zweck-
méBiger gewesen wire, nur besterprobte Verfahren auszuwéihlen und damit dem
Werkstoffpriifer gewisse Normverfahren an Hand zu geben. Wer aber verméchte
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zu entscheiden, welche Verfahren die bestgeeigneten sind? Abgesehen davon,
dal es nicht moglich war, alle sich im Schrifttum findenden Angaben auszu-
probieren, fithrt auch das gleiche Verfahren in verschiedenen Hinden zu sehr
ungleichen Ergebnissen. Sorgfaltigkeit der Ausfithrung, zur Verfiigung stehende
Arbeitskrifte, Hilfsmittel, Chemikalien u. dgl. beeinflussen oft die Wahl und das
Gelingen eines Verfahrens. Es mul} deshalb den Benutzern des Handbuches
iiberlassen werden, fiir sich und ihr Arbeitsgebiet die geeignetsten Verfahren zu
erproben und diese wie im Reisefiihrer mit einem Stern zu versehen.

Erfahrungsgemafl fihrt eine Fiille von Anregung am leichtesten zur Ent-
wicklung neuer Verfahren, und die Ubersicht iiber bereits geleistete Arbeit kann
dabei wegweisend und zeitsparend wirken. Je ausfiihrlicher die Beschreibung
eines Verfahrens und je klarer seine chronologische Entwicklung angegeben
wird, um so leichter ist die Erkennung von Fehlern bei der Handhabung, und
um so rascher sind alle wesentlichen Einfliisse zu iiberblicken.

Gewisse Parallelerscheinungen auf verschiedenen Gebieten fithren zu einer
besseren Erkenntnis der Wirkungsweise bestimmter Verfahren und erleichtern
dadurch die Erprobung von Arbeitsverfahren fiir noch unbekannte Werkstoffe.
Die erste Auswahl zunichst anzuwendender Verfahren wird durch die den meisten
Abschnitten des Handbuches angegliederten tabellarischen Zusammenstellungen
von Schliffvorbereitungs- und Atzverfahren erleichtert.

Der angewandten Metallographie iibermittelt das Handbuch griindliche
Anleitung fiir den Anfinger, die Moglichkeit raschen Aufsuchens geeigneter
Priifverfahren fiir den Geiibten und beiden Ersparnis zeitraubenden Schrifttums-
studiums. Ein Zuriickgreifen auf die Erstvertffentlichungen wird nur in be-
sonderen Fillen notwendig sein. Um auch dieses zu erleichtern, wurde das
Namenverzeichnis gleichzeitig zu einem Quellennachweis gestaltet.

Bei der deutschen Ausgabe ist J. DusaRDIN und F. Raparz fiir freund-
liche Férderung, ¥. R. HIEMANN fiir seine Mitarbeit und zahlreichen Bearbeitern
von Sondergebieten fiir wertvolle Hinweise und Beratungen zu danken.

Diisseldorf, im Mirz 1940.

Antonie Meyer.
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Einleitung.

Das Atzen erweist sich als ein geeignetes
Mittel, um die verschiedenen Eisen- und Stahl-
sorten hinsichtlich Hirte, Dichtigkeit und Gleich-
miiBigkeit oder UngleichmiBigkeit zu unter-
scheiden.* SVEN RINMAN, 1774,

Das Atzen von Eisen und Stahl mit verschiedenen Siuren zur Sichtbar-
machung des Gefiiges ist schon lange bekannt. REaumMur (1683—1757) gibt
bereits Anleitung, wie Stahlsorten durch Makroitzung voneinander unterschieden
werden konnen. Rinman empfiehlt 1773 zur Unterscheidung von echtem und
wildem Damaststahl Atzen mit Sauren. N. G. SEFsTROM stellt 1825 fest, dafl
., Atzen mit Sauren ein gutes Mittel ist, um das gleichmafige Gefiige von Walz-
eisen zu zeigen‘‘. WIDMANNSTATTEN entwickelt 1808 das Gefiige von geschliffenem
und poliertem Meteoreisen durch Atzen mit Siuren und durch Anlassen. Sorpy
berichtet 1887 iiber die Herstellung von , Naturabdriicken von Schliffproben,
die geschlichtet und grobgeschliffen und mit Siure behandelt wurden. Von dem
entstandenen Relief wurden mittels der bei Holzschnitten iiblichen Technik
Abdrucke genommen,

Bei diesen frithen Atzverfahren handelte es sich zumeist um Makroitzungen.
Erst als das Mikroskop mehr in Anwendung kam, um geschliffene und polierte
Metallproben zu untersuchen, fiihrten die Pioniere der Metallmikroskopie: SorBy,
MarreENs und OsmMonND Versuche mit einer Reihe von Mikrodtzmitteln fiir Eisen
und Stahl aus.

Die erste bedeutendere Entwicklung auf dem Gebiet der Metallmikroskopie
brachten die Jahre 1870—1880. Zu dieser Zeit dienten sehr verdiinnte Sdure-
l6sungen als Atzmittel, besonders Losungen von Salz- und Salpetersiure ferner
Jod in Alkohol. Ergéinzende Verfahren waren das ,,Reliefpolieren und das
,,»Atzpolieren‘‘ von OsMoND und das ., Atzanlassen” von MARTENS und BEHRENS.
In den folgenden Jahren entwickelte sich die Technik der mikroskopischen Unter-
suchung und der Atzverfahren sehr rasch. Verbesserungen wurden von WEDDING
HeyN, LE CEATBLIER, STBEAD, ISCHEWSKY, KOURBATOFF und den vorher erwahn-
ten Forschern ausgearbeitet.

So waren bis zum Jahre 1905 die meisten der noch heute verwendeten Atz-
verfahren bereits bekannt, ihre Zusammensetzungen erfuhren jedoch im einzelnen
Abinderungen und Verbesserungen. Und wie fortlaufend neue Stihle und
Legierungen Verwendung fanden, entstand auch das Bediirfnis nach neuen Atz-
mitteln.

Aufgabe des Handbuches. Die groBe Zahl der Atzmittel und der Atzverfahren
stellen den Moatallographen, sobald er einen ungewéhnlichen oder neuen Werk-
stoff zu untersuchen hat, oft vor die Schwierigkeit der Wahl des geeigneten Ver-
fahrens. Es gibt eine Anzahl von Zusammenstellungen der gebriuchlichsten Atz-
mittel, die das Bestreben, mit wenigen erprobten Atzmitteln auszukommen,

Berglund-Meyer, Handbuch. 1
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unterstiitzen. Eine gewisse Einheitlichkeit in der Anwendung von Atzmitteln
fiir einen bestimmten Zweck und zum Nachweis bestimmter Gefiigeerscheinungen
ist auBerordentlich wichtig. Eine Anzahl solcher Atzmittelzusammenstellungen
aus dem neueren Schrifttum wurde dem vorliegenden deutschen Handbuch bei
den einzelnen Werkstoffgebieten angegliedert, um die Auswahl der geeigneten
Atzmittel zu erleichtern. Eine Auswahl der gebriuchlichsten Atzmittel findet
sich ferner in den metallographischen Lehrbiichern, in den deutschen Werkstoff-
handbiichern und in entsprechenden Handbiichern des ausléndischen Schrifttums.
Wihrend die vorliegende Ubersetzung des BerGLuND-DEarDENschen Hand-
buches und die Bearbeitung des neueren Schrifttums bereits weitgehend fort-
geschritten war, erschien eine sehr umfassende Arbeit von A. PorTEVIN und
P. Bastmien: ,,Réactifs d’Attaque Métallographique.” Dieses Werk dient einem
gleichen Zweck wie das vorliegende Handbuch und bestétigt durch die warme
Aufnahme in der internationalen Fachwelt die Notwendigkeit und den Nutzen
einer solchen ausfiihrlichen Rezeptsammlung.

Aus Grinden der Raumersparnis wurden im vorliegenden Handbuch die
hiufig wiederkehrenden Titel ,,American Society for Testing Materials* und
»American Society for Steel Treating“ (seit 1934 Society for Metals) durch die
Buchstaben A.S.T.M., A.S.S.T. und A.S.M. ersetzt.

Im vorliegenden Handbuch wurden alle Angaben tiber Zusammensetzung
der Atzmittel, iiber Anwendungsgebiet, Atzdauer u.a. in unverinderter Form
wiedergegeben. Soweit es moglich und angebracht war, ist die zeitliche Auf-
einanderfolge der verschiedenen Veréffentlichungen eingehalten worden. Auf
diese Weise 1aB8t sich fiir Versuche mit neuen Atzlésungen oder fiir die Abinderung
bereits bekannter manche Anregung gewinnen.

Die Angaben iiber die Zusammensetzung der Atzmittel lassen in einigen
Fallen Zweifel oder Unklarheiten entstehen, wenn die in Hundertteilen an-
gegebenen Mengenverhéltnisse nicht erkennen lassen, worauf sie bezogen sind.
In der Regel werden bei Fliissigkeiten Hundertteile nach Mafl, bei festen
Stoffen Hundertteile nach Gewicht bemessen, d. h. die angegebenen Fliissig-
keitsmengen (cm®) mit dem Verdiinnungsmittel auf 100 MaGteile (cm3) auffiillen
bzw. die angegebenen festen Stoffe (g) zu 100 Mafiteilen (cm?) des Losungsmittels
zusetzen. Das spezifische Gewicht der Flissigkeit wird dabei nicht beriicksichtigt.
Fiir gewdhnlich beziehen sich die MaBteile auf Flissigkeiten der hochsten Konzen-
tration. In solchen Fillen, in denen die Konzentration der verwendeten Sduren
und des Verdiinnungsmittels genau beriicksichtigt werden miissen, pilegen
dariiber genauere Angaben gemacht zu werden (vgl. YATSEVITCH S.66 und
Ursax und Caremax S. 173).

Verschiedentlich wurde ein Atzverfahren besonders iiberpriift und iiber das
Ergebnis berichtet. Bei zahlreichen Verfahren mufiten jedoch die in der Ver-
6ffentlichung enthaltenen Angaben notwendigerweise ohne Kritik wiedergegeben
werden.

Bei der Anwendung wenig erprobter Verfahren wird deshalb eine gewisse
kritische Einstellung notwendig sein. Eine iiberpriifende Bearbeitung simtlicher
Verfahren war bei der Fiille des vorhandenen Stoffes nicht mdglich.

Abbildungen. Simtliche Gefiigeaufnahmen wurden von A. MEYER angefertigt
und von der Metallographischen Anstalt P. F. Dujardin u. Co. aus ihrem Platten-
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archiv in dankenswerter Weise zur Verfiigung gestellt. Bei diesen Bildbeispielen
wurde verschiedentlich schriige Beleuchtung angewendet, da diese die rdumliche
Beschaffenheit der Schlifffliche durch Schattenwirkung deutlicher zur Anschauung
bringt als senkrechte Beleuchtung. Die Schriagbeleuchtung ist jedoch nur bei
stiarkeren VergroBerungen durch auBerzentrische Verstellung der Aperturblerde
zu erreichen; bei schwicheren VergroBerungen treffen die Lichtstrahlen auch
bei Verstellung der Aperturblende senkrecht auf. Beleuchtung mit Prisma bewirkt
bei gleicher Exzenterstellung der Aperturblende den entgegengesetzten Lichteinfall
wie Planglasbeleuchtung. Bei Verwendung von Homalen erfolgt eine Umkehrung
des Bildes gegeniiber Photookularen, es ist deshalb empfehlenswert, sich zwecks
genauer Feststellung des Lichteinfalls mittels einer dafiir geeigneten Schliffprobe
genau den Lichteinfall auf der Platte zu bezeichnen, wenn bestimmte Vorginge,
wie Atzabbau oder verschiedene Angreifbarkeit von Gefiigebestandteilen, unter-
sucht werden sollen. Als Versuchsprobe fiir diesen Zweck eignet sich ein grob-
perlitisches Gefiige oder ein ferritisches Gefiige mit Tertifirzementit. Aus der
Schattenlage des Zementits 148t sich der Lichteinfall leicht bestimmen (vgl.
Abb. 19a, S. 54 und Abb. 27, S. 112).

Die Beachtung der rdumlichen Ausdehnung der Schliffoberfliche ist zum
Verstindnis der Atzvorginge besonders wichtig, da sie in vielen Fillen die Ein-
wirkung des Atzmittels auf die Gefiigebestandteile zu kliren ermdglicht.

Erster Abschnitt.
Probenvorbereitung.

I. Probenentnahme.

Die Art der Probenentnahme ist fiir die Untersuchung eines Werkstoffes
von besonderer Wichtigkeit. Hs kommt sehr darauf an, an welchen Stellen die
Proben entnommen werden, damit genaue Ubereinstimmung zwischen Schliffprobe
und Probestiick besteht. Das gilt sowohl fiir die chemische Zusammensetzung
wie fiir die physikalische Beschaffenheit. Vor allen Dingen diirfen bei der Schliff-
probenentnahme keinerlei Verdnderungen durch Erwirmen oder durch Kalt-
verformung entstehen.

Aus fehlerhaften Teilen werden Schliffproben in unmittelbarer Nihe des
Fehlers und in moglichst grofier Entfernung davon entnommen. Nach Méglich-
keit sollten zum Vergleich auch Schliffproben aus Werkstiicken gleicher Art
ohne Fehler herangezogen werden. Bruchflichen sind zweckmiflig vor dem
Zerteilen mit einem Metalliiberzug zu versehen, um die Bruchfliche vor Be-
schidigung oder Verdnderung zu schiitzen. Dasselbe gilt auch fiir die Unter-
suchung von Oberflichen, von Zunderschichten oder von Metalliiberziigen (vgl.
S. 9).

Werkstoffe, die sich wegen zu groBer Hérte oder Zihigkeit nicht sigen lassen,
konnen durch Schmirgelscheiben oder Carborundumscheiben abgetrennt werden.
Kaltsigen konnen Verwendung finden, wenn das Sigeblatt umgekehrt ein-
gespannt oder statt seiner ein glattes Bandeisen eingespannt wird. Wahrend
des Arbeitens wird die Schnittstelle mit einem Schmirgelbrei betropft cder be-
pinselt.

1*
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Von sehr harten und sproden Werkstoffen sind oft nur durch Abschlagen
Proben zu erhalten.

Aus groferen Werkstiicken, die nicht zu dickwandig sind, kénnen Proben
durch Aneinanderreihung von Bohrléchern entnommen werden.

Mit Scheren oder mit autogenen Schneidbrennern abgetrennte Proben er-
leiden Veriinderungen durch Verquetschen oder durch Wirmeeinwirkung (Uber-
hitzen, Entkohlen), es ist deshalb notwendig, die Schnittstelle durch Feilen,
Hobeln oder Schleifen geniigend tief abzutragen.

Porése Proben werden in geschmolzenes Paraffin oder Kanaubawachs ge-
taucht und bis kurz vor dem Erstarren darin gelassen, dann mit einem Stibchen
abgestrichen und der Abkiihlung iiberlassen. Auch Einbetten in Kunstharz ist
geeignet. Fir das Abtrennen diinner Blech- oder Drahtproben eignet sich am
besten eine feine Goldschmiedesige, da Abschneiden oder Abklemmen mit
Zangen das Gefiige verquetscht. Racatz empfiehlt fiir Proben, die zum Sigen
zu fein sind, Einbetten in Paraffin, um ein Verbiegen beim S#gen zu vermeiden.
Der Schmelzpunkt des Paraffins liegt bei etwa 50° C, das ist jedoch fiir weiche
Metalle mit niedriger Rekristallisationstemperatur schon zu hoch. Fiir diese
eignen sich nach Racatz folgende Mischungen:

1. 10g Gips
4 cm® 5proz. Gelatine in Wasser.
2. 10 g Gips

8 em? 2proz. Gelatine in Wasser.

Diese Mischungen werden so langsam fest (10—12 Stunden), daBl keine Wirme-
entwicklung zu befiirchten ist. Wegen des Gelatinezusatzes lassen sie sich leicht
von der Probe entfernen.

Die Grofle der Schliffproben hangt von der Art des zu untersuchenden Werk-
stoffes und von den verfiigbaren Hilfsmitteln fiir die Abtrennung und die Weiter-
bearbeitung der Proben ab. Nach Moglichkeit missen die Schliffproben ein
bestimmtes Verhéltnis der Flichen zueinander haben, sie diirfen im Verhéltnis
zur Schlifffliche nicht zu hoch sein, da sie sonst beim Schleifen und Polieren
Jeicht kippen und nicht eben bleiben. Fiir rasche Anfertigung von Schliffproben
fiir mikroskopische Untersuchungen sind Proben mit Schliffflichen von 1—2 ¢m?
am besten geeignet. Nur in zwingenden Féllen sollten grofere Flichen als 6 cm?
zur Untersuchung vorbereitet werden. Fiir mikroskopische Untersuchungen,
bei denen es auf sorgfiltige Untersuchung der Grundmasse ankommt, bei denen
also eine sehr gut vorbereitete Schlifffliche erforderlich ist, sollten Schliffflichen
iiber 1 om? fiir das Schleifen von Hand nicht angefertigt werden.

II. Einbettverfahren.

Proben mit sehr kleinen Abmessungen oder Querschnitten miissen zur Vor-
bereitung fiir die Untersuchung eingebettet werden. Auch fiir die Untersuchung
von Plattierungen, elektrolytisch erzeugten Metallniederschligen, Verzinnung,
Verzinkung und anderen Metalliiberziigen ist ein Einbetten der Probe notwendig,
um ein Abblittern der Uberzugsschicht beim Ségen und Schleifen und ein Ab-
tunden der Schliffkanten zu verhindern. Blechproben werden zweckmdBig
zwischen Klammern aus Blechabschnitten stirkeren Querschnittes von gleichem
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oder dhnlichem Werkstoff gespannt. Proben und Klammern werden durch-
bohrt und mit Schrauben und Muttern zusammengehalten. Beim Einbetten
von Eisenproben in Eisenklammern empfiehlt J.R. VILELLA, zwischen Probe und
Klammerbleche ein diinnes Kupferblech einzuspannen, das von den meisten
fiir Fisen gebrauchlichen Atzmitteln nicht angegriffen wird.

Eine einfache und gebrduchliche Art der Einbettung wird folgendermafen
ausgefithrt: Die zu untersuchende Probe wird in zweckmifBiger Weise vor-
geschliffen. Diese Fliche wird auf eine mit Vaseline eingefettete Glas- oder eine
blanke Metallplatte gelegt. Um die Probe wird ein als Einbettform dienender
Rohrabschnitt gesetzt, dessen Durchmesser der Gréfie der Probe anzupassen ist.
Er darf nicht zu eng sein, da die Einbettmasse das Probestiick dann nicht ge-
nigend umschlieBt, auch nicht zu weit, damit die zu schleifende Fliche nicht zu
groll wird. Die Probe wird mit geschmolzener Einbettmasse umgossen, oder es
wird plastische Einbettmasse um den Ring gedriickt und die Einbettung der
Erstarrung bzw. der Erhartung iiberlassen.

Als Einbettmittel finden folgende Stoffe Anwendung:

A. Leichtschmelzende Metallegierungen.

Am gebrauchlichsten ist die aus Blei, Zinn und Wismut bestehende Woobsche
Legierung, eine weiche Legierung mit niedrigem Schmelzpunkt (68° C), die sich
gut an die Schliffkanten anlegt und beim Sdgen und Schleifen haftenbleibt.
Ségen, Feilen und Schmirgelpapier setzen sich bei Bearbeitung dieser Legierung
leicht mit Metall zu, Schmirgelpaste auf drehenden Scheiben wird leicht durch
Metallteilchen kérnig. Beim Atzen wird die Woopsche Legierung gewohnlich
rascher angegriffen als die eingebettete Probe, auch wird der Atzvorgang durch
Elementbildung meistens elektrochemisch beeinflufit.

BovrstoN empfiehlt eine Legierung folgender Zusammensetzung:

Wismat . . . . . . . . 50 Gewichtsteile
Blei . .. ... .. .. 30 v
Zinp . . . .. ... .. 25 '
Zink . ... ... ... 3 .

Wenn es die Art der einzubettenden Probe erlaubt, ist ein Eintauchen in
gesittigte Zinkchloridlosung vor dem Einbetten von Vorteil. Zinkchlorid wirkt
als FluBBmittel und sdubert die Probenoberfliche, so daf} eine bessere Verbindung
zwischen Probe und Einbettmetall erzielt wird. Proben, die mit dem Einbett-
metall eine Legierung bilden, kénnen in dieser Legierung nicht eingebettet
werden.

B. Isolierkitt Pieein.

Picein ist eine schwarze harte Masse, die in zwei Arten mit Schmelzpunkten
von 80 und 120° C geliefert wird. Bei vorsichtigem Schleifen und Vermeidung
von Erwirmung infolge Druck ist dieses Einbettmittel sehr gut verwendbar,
besonders wenn die eingebetteten Schliffe nicht zu hart sind und nicht iiber die
Einbettmasse hervortreten. Der Vorteil dieses Einbettmittels ist, daBl es von
Alkohol und alkoholischen Atzmitteln weder erweicht noch angegriffen wird und
sich auch in wisserigen Atzlosungen neutral verhilt. Benzin, Ather und Azeton
erweichen die Masse.



6 Probenvorbereitung.

C. Einbettlacke.

Siegellack umschliefit die darin eingebetteten Proben gut, es schmilzt bei
etwa 120° C und erstarrt rasch. Es ist jedoch brocklig und bricht oft schon
beim Sigen. Bei nachfolgendem Schleifen kénnen ausbrockelnde Teilchen
Kratzer erzeugen. Siegellack wird durch alkoholische Atzmittel oder durch
Behandeln mit Alkohol zwecks Trocknen weich und schmiert dann beim Ab-
wischen.

Golaz-Kitt ist etwas hirter als Siegellack, es wird zum Abdichten von Vakuum-
apparaten gebraucht und kann als Einbettmittel dienen. Es schmilzt bei 100 bis
110° C, erstarrt aber langsamer als Siegellack, auch haftet es weniger gut an
den Schliffkanten und verschmiert leicht die feineren Schmirgelkérnungen.
Gagen Alkohol verhdlt es sich wie Siegellack. (Nach TAFFs.)

D. Sehwefel.

Schwefel schmilzt bei etwa 112° C, ist briichig, poliert sich leicht, jedoch
tritt sowohl beim Polieren wie beim nachfolgenden Atzen eine stérende Haut-
bildung auf der Oberfliche der Probe in Erscheinung, die oft die Atzung be-
eintrichtigt. Besser ist -eine Mischung von Schwefelkies mit Schwefelbliite.
Gepulverter Schwefelkies wird gesiebt, im Verhaltnis 3:2 mit Schwefelbliite
vermischt, auf 180° C erhitzt, gut verrithrt und abgekiihlt. Bei 130—120°C
wird die vorher zihfliissige Mischung diinnfliissiger und kann um die Probe
gegossen werden. Die Masse haftet bei der Schliffherrichtung gut an der Schliff-
probe und verhilt sich gegen die meisten Atzfliissigkeiten und Alkohol neutral.
Da diese Mischung nach der Erstarrung ziemlich hart ist, macht sie die Feile
rasch stumpf. (Nach TArrs.)

Schwefel ist als Einbettmittel fiir Gold sehr geeignet, es wird auch fiir Alu-
minjum und Magnesium empfohlen, fiir Zink kommt es nicht in Frage. Ver-
kupferte Proben korrodieren stark beim Lagern, polierte Proben halten sich lange,
geitzte werden sehr rasch zerstort, wahrscheinlich durch Bildung von Schwefel-
verbindungen an der Oberfliche.

E. Verschiedene Einbettmittel.

" Vergleichende Versuche mit verschiedenen Einbettmitteln in' bezug auf ihr
Verhalten bei der Schliffvorbereitung und beim Atzen hat RacATz vorgenommen.
Er verwendete die folgenden Einbettmittel:

Lipowitzmetall, Eisenzement, Bleiglitte-Glyzerin, Magnesiummischung und
Schwefel. Die eingebetteten Schliffproben wurden in iblicher Weise ge-
schliffen und poliert und mit den fiir die einzelnen Werkstoffe gebrauchlichen
Atzmitteln geitzt. Keines der verwendeten Einbettmittel erwies sich fiir die
verschiedenen Werkstoffe gleichermaBen geeignet. In einigen Féllen beeinfluBte
das Einbettmittel -die Atzung nachteilig, in anderen wurde es vom Atzmittel
angegriffen (vgl. Tabelle S. 8).

Zement.
14 ¢ Eisenzement (hochwertiger Zement)
1,5 g Wasser.

Das Festwerden der Einbettmasse dauert 12 Stunden. Bei Eisenzement tritt

die geringste Abrundung der Kanten ein. Wird mit geniligender Sorgfalt ge-
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schliffen, so bleibt die Schliffprobe in gleicher Ebene mit dem Zement, des-
gleichen beim Polieren.
Bleiglatte-Glyzerin (nach Rawpon)
16 g  Bleiglitte
2 em?® Glyzerin.
Diese Mischung ist schon in 20—30 Minuten fest genug zum Schleifen. Die Er-
hirtung erfolgt aber unter Warmeentwicklung, die Mischung ist deshalb fiir
Metalle mit niedriger Rekristallisationstemperatur ungeeignet. Eingebettete
Proben halten sich gut, da die Mischung Feuchtigkeit absorbiert und infolgedessen
korrosionshindernd wirkt.
Magnesiummischung.
6g  Magnesiumoxyd
4 ccm geséttigte Magnesiumchloridlgsung.
Die Mischung wird nur langsam hart, sie mull {iber Nacht stehen. Da keine
nennenswerte Wirmeentwicklung bei der Erstarrung eintritt, lassen sich auch
Metalle mit niedriger Rekristallisationstemperatur darin einbetten. In manchen
Fillen ist es zweckméBig, die Proben leicht zu verkupfern (vgl. 8.9), da die
Mischung eine leicht korrodierende Wirkung ausiibt und die Schliffproben bei
lingerem Lagern angreift.

F. Einbetten in Glas.

Glas wird in den meisten Fillen wegen seines hohen Schmelzpunktes als
Einbsttmittel ausscheiden. In Fillen, wo die Temperatur nicht nachteilig und
ein Einbettmittel von hoher Hirte erwiinscht ist, kann nach C. MURPHY ein
niedrig schmelzendes Boraxglas gute Dienste tun. Fiir diinne Drihte aus Chrom-
Nickel-Legierungen, Wolfram, Platin und Platinlegierungen wird Glas als Ein-
bettmittel haufig verwendet.

Zur Herstellung von Schliffproben werden die Dréhte zunéchst in das Borax-
glas eingeschmolzen, die Dicke der Glashiille betrigt etwa das Zwanzigfache des
Drahtdurchmessers. Fiir Querschliffe wird ein Abschnitt des von Glas um-
schmolzenen Drahtes mit einem Ende senkrecht auf etwas Plastilin gekittet
und mit einem Rohrabschnitt umgeben. Der Zwischenraum zwischen Glashiille
und Rohrwand wird mit Woopschem Metall ausgegossen.

Nach beendetem Schleifen und Polieren wird die glasumschmolzene Draht-
probe durch Eintauchen der Einbettung in kochendes Wasser vom Wood-Metall
gelost, da dieses die nachfolgende Atzung stérend beeinflussen wiirde.

G. Einbetten feiner Drahtproben.

Fiir das Einbetten sehr diinner Drihte, die bei der iiblichen Art des Ein-
bettens leicht herausfallen, gibt RacaTz eine besondere Hilfsvorrichtung an.
Ein Rohrabschnitt von etwas kleinerem Durchmesser als die Linge des einzu-
bettenden Drahtabschnittes wird an einem Ende mit zwei in der Rohrwand
gegeniiberliegenden Einschnitten von etwa 1 mm Linge versehen. Die Draht-
probe wird in diese Einschnitte geklemmt. Beim GieBen der Einbettmasse in
die Einbettform wird das den Draht haltende Rohrstiick gegen die Bodenplatte
gedriickt.

Bei haarfeinen Drihten wird einer der Einschnitte etwas tiefer gemacht, der
Draht wird durch die Einschnitte gezogen und am oberen Ende des Rohr-
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Elektrolytische Metallniederschlage als Einbettmittel. Kunstharz. 9

abschnittes verschlungen. Auf diese Weise erfolgt zwar ein etwas schriger An-
schliff, aber es besteht keine Gefahr, dal die Drahtprobe beim Schieifen heraus-
fallt. Langsschliffe von feinen Drihten lassen sich rasch herstellen durch Um-
wickeln eines rechtwinkligen Probestiickes aus gleichem oder dhnlichem Metall,
das an zwei Kanten eingekerbt wird, um den Draht in seiner Lage festzuhalten.

H. Elektrolytische Metallniederschlige als Einbettmittel.

Bei der Untersuchung von Oberflichen oder von Metalliiberziigen, bei denen
es auf die Untersuchung der duBlersten Randzone im Querschnitt ankommt,
empfiehlt es sich, diese Metalliiberziige oder Oberflichen mit einem weiteren
Mstallitberzug zu schiitzen. Eisen- und Stahlproben, Nickel oder vernickelte
Proben, desgleichen Messing, Bronze und Aluminium werden verkupfert. Raw-
poN empfiehlt, Kupferproben zuerst zu vernickeln, dann zu verkupfern.

Eisen-, Stahl- und Aluminiumproben werden zuerst im Zyanbad, danach
im sauren Kupfersulfatbad verkupfert, wobei die Spuren des Zyanbades vor dem
Ubergang in das Kupfersulfatbad sorgfiltig zu entfernen sind. Die Vorbehand-
lung im Zyanbad erzeugt festerhaftende Uberziige, die Weiterbehandlung im
Kupfersulfatbad bewirkt raschere Plattierung.

Zink kann in gleicher Weise verkupfert werden, da aber die Kupferschicht
cine nachfolgende Atzung stérend beeinfluBt, ist es ratsamer, Zink in einem
Zinksulfatbad mit einem Zinkiiberzug zu versehen.

I. Kunstharz.

Kunstharz bietet als Einbettmittel fiir Metallschliffproben folgende Vorteile:

1. Es verhilt sich gegen den Angriff der meisten Atzmittel neutral.

2. Es umschlieBt die Schliffproben sehr eng, wodurch Eindringen von Atz-
tlissigkeit in Fugen und Poren vermieden wird.

3. Die Harte des Einbettmittels kann durch Wahl des geeigneten Kunst-
harzes der des einzubettenden Werkstoffes angeglichen werden.

Es werden Preflkunstharze und GuBkunstharze unterschieden. Die
ersteren kommen zur Anwendung, wenn die Erhdrtung durch Erwérmung
(125—140° C) und Anwendung von Druck beschleunigt werden soll. Diese
Kunstharze erfordern als Schnelleinbettungsmittel ein gewisses Zubehér, be-
stehend in einer Form, einer Heizvorrichtung fiir die Form und einer kleinen
Presse mit Handpumpe. Latztere kann durch eine Brinellpresse ersetzt werden.
Bei den PreBkunstharzen sind zwei Arten zu unterscheiden:

A. Hartbleibende Preharze (Hartmassen), die nach der Formgebung sogleich
aus der Form genommen werden konnen und deshalb die geringste Zeit er-
fordern.

B. Bedingt hirtbare Prefmassen (Weichmassen), die nur unterhalb bestimm-
ter Temperaturen (115—85° C) hart sind. Oberhalb dieser Wirmegrade sind sie
bildsam und werden es bei jeder neuen Erwidrmung von neuem, wihrend die
Hartmassen hart bleiben. Die Weichmassen erfordern sorgfiltiges Schleifen unter
Vermeidung von Erwirmung.

Die Kunstharz-PreBmassen werden als Pulver oder Kornchen in die Form
und um die Probe gefiillt.
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Die Gufharze kommen in zihflissiger Form zur Anwendung und werden
bei etwa 80° erhirtet. Durch Zusatz von Sdure kann die Erhirtung auch bei
Raumtemperatur erfolgen.

Gegen die meisten Atzmittel, soweit es sich um verdiinnte Sauren oder Basen
oder Salze in saurer oder alkalischer Losung handelt, verhalten sich die Kunst-
harze bestdndig, auch wenn Alkohol als Losungsmittel verwendet wird. HeiBes
kochendes Natriumpikrat greift fillstoffhaltige HartpreBmassen an, Weich-
massen quellen bei lingerem Kochen etwas auf, bleiben aber sonst unverindert.
Nach 25 min langem Kochen in Kénigswasser erscheinen durchsichtige Weich-
massen getriibt und werden infolge der lingeren Erhitzung etwas verformt.
Die Formfiillbarkeit und das UmschlieBungsvermogen ist bei den durchsichtigen
und undurchsichtigen PreBmassen fast gleich. Die Bearbeitungseigenschaften
bzw. ihr Verhalten beim Schleifen richten sich bei den undurchsichtigen Hart-
preBmassen nach der Art des als Harztriger verwendeten Fillstoffes (Holz- oder
Quarzmehl, Asbest, Faserstoffe). L. L. Wymax stellte fest, daB eine Beziehung
zwischen Brinellhdrte und Bearbeitbarkeit nicht in allen Féllen besteht, er
ermittelte bei zwei verschiedenen undurchsichtigen PreBmassen eine Brinell-
hirte von 30—42 kg/mm? (wie halbhartes Kupfer) und bei vier durchsichtigen
PreBmassen von 19 und 27 kg/mm? (wie weiches Al bzw. Cu). Beim Schleifen
und Polieren stellte sich jedoch heraus, dal ein undurchsichtiges Anilin-Form-
aldehyd mit 30 kg/mm? Brinellhirte dem Angriff der Schleif- und Poliermittel
grofleren Widerstand entgegensetzte als ein undurchsichtiges Phenol-Formal-
dehyd mit 42 kg/mm?, obwohl das Anilin-Formaldehyd keinen Fiillstoff-
zusatz hat.

Da die Erwéarmung auf 125—150° C und die Anwendung von PreBdruck bei
zahlreichen Proben nicht zuldssig ist, kommen fiir solche Metalle und Legierungen
Einbettverfahren bei niedrigerer Temperatur oder Raumtemperatur ohne Druck
in Frage. Die Hauptarten des Einbettens in Kunstharz und Kunstharz-Pre8-
massen unterscheiden sich wie folgt:

1. Schunelleinbettung (5—10 min) mittels heizbarer Form wnd Presse. Tempera-
tur 135—150° C. Fir undurchsichtige HartpreBmassen.

2. Schnelleinbettung (15—30 min) mattels heizbarer Form und Presse. Tem-
peratur 135—150° C. Fir undurchsichtige und durchsichtige WeichpreBmassen.
Die Dauer des Verfahrens hingt davon ab, ob die Abkiihlung nach der Form-
gebung (bis 115 bzw. 80° C) langsam oder rasch (Wasserkiihlung) erfolgt.

3. Langsame Einbettung (12—14 Stunden) in einem Trockenofen ohne An-
wendung von Prefdruck. Temperatur 80° C. Fiir zihfliissiges Kunstharz.

4. Langsame Einbettung (24 Stunden bei Raumtemperatur) ohme Erwdrmung
und Prefidruck. Fir zéhflissiges Kunstharz mit erhirtungsbeschleunigenden
und hértesteigernden Zusétzen.

1. Schnelleinbettung mit heizbarer Form und Druckpresse fiir undurchsichtige
HartpreBmassen. Die Schnellverfahren zum Einbetten von Schliffproben in
PreBmassen sind leicht durchfithrbar, wenn kleine Handpressen mit heizbarer
Form verfiigbar sind oder eine heizbare Form in Verbindung mit einer Brinell-
presse verwendet werden kann.

Ein sehr einfaches Verfahren ohne Presse beschreibt T. Lewis im Rahmen
einer Arbeit von WINTERBOOM und REED iiber die Untersuchung von Stahl-



proben mit Walzhaut. Als Ein-
bettmittel kommt undurch-
sichtiges Pulver zur Anwendung.
Die Form besteht aus einem kur-
zen Rohrstiick mit gut schliefen-
dem Kolben und einer flachen
Bodenplatte. Die Probe wird
mit der Schlifffliche nach unten
auf die Bodenplatte gelegt, das
Rohr iber die Probe gesetzt, das
Pulver um die Probe geschiittet
und der Kolben eingeschoben.
Alle Teile werden auf etwa 240°C
erhitzt und in einen Schraub-
stock mit Horizontalbacken ge-
spapnt. Der Druck wird etwa
3 min ausgeiibt.

Bei einem von KrAUSE und
OESTERLE angegebenen Verfah-
ren besteht die Einbettform aus
einem dickwandigen innen ge-
schliffenen Hohlzylinder, einer
genau passenden Bodenplatte
und einem léngeren Kolben mit
dem Innendurchmesser des Zy-
linders. Der Kolben ist mit
einer Ausbohrung zur Aufnahme
des Thermometers oder Thermo-
elementes versehen. Diese Vor-
richtung wird in eine Presse
gesetzt.

Bei undurchsichtigen Hart-
preBmassen wird zuerst ein Prel3-
druck von etwa 100 kg/em? auf
den Kolben ausgeiibt, bei Er-
reichung der Temperatur von
85° C wird der Druck auf
300 kg/em? gesteigert und bis
140° C auf dieser Hohe gehalten.
Die Erhirtung der PreBmasse ist
damit beendet und die Einbettung
wird aus’ der Form gestofen
(hierzu Beispiele Abb. 1a—d).

Kunstharz.
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Eisenproben mit Metalliiberziigen, in Kunstharz-HartpreB-
masse eingebettet. Keine Abrundung der Kanten.

Abb. 1a. Verchromte Zierleiste, Atzung alkohol. Salpeters. 2%.
Reihenfolge der Metalle von unten her: Eisen, Nickel, Kupfer,
Chrom. (Vergr., x200.)

Abb. 1b. Verkupfertes Eisenrohr, Atzung wie a. (Vergr. x 100.)

Abb. 1c. Verkupfertes Eisenrohr, Atzung wie a. (Vergr. X 200.)

Abb. 1d.Verchromte Eisenschraube. Atzung wie a.(Vergr, X 200.)

Alle Proben mufiten mehrmals gedtzt und poliert werden, um

die Ferritkristalle von der Bearbeitungsschicht zu befreien.

Trotz dieses wiederholten Polierens ist keine Kantenabrundung
der eingebetteten Proben eingetreten.

2. Schnelleinbettung mit heizbarer Form und Druckpresse fiir durch-
sichtizge und undurchsichtige Weich-Prefmassen. Diese WeichpreBmassen sind
von Vorteil fiir bestimmte HeiBdtzungen wegen ihrer grofleren chemischen
Widerstandsfihigkeit, auBerdem erleichtert die durchsichtige PreBmasse das
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Anschleifen bestimmter Stellen, da die Lage der Probe in der Einbettung genau
erkennbar ist (s. Abb. 2).

Einbettungen mit Weichprefmassen werden zunichst nur unter geringem
Druck (etwa 50 kg) gehalten, bis die Formgebungstemperatur von 120—140° C
erreicht ist. Nach Abnahme oder Ausschaltung der Heizvorrichtung wird der
Kolben mit 1500—2000 kg Druck belastet und bis zur Abkiihlung auf 115 bzw.
80°C dabei gehalten. Beschleunigung der Abkiithlung auf diese Temperaturen
wird durch Wasserkithlung erreicht. Sobald die genannten Temperaturen erreicht
sind, bleiben die PreBlinge hart und kénnen aus der Form genommen werden.

Die {fertige Einbettung ist bei durch-

sichtigen WeichpreBmassen glasklar. Beirauh

erscheinenden Einbettungen war der Druck

wéhrend der Erweichung und Schrumpfung

zu stark. Klebt die Einbettung an der Form

und zeigt eine rauhe Oberfliche, so wurde

zu Beginn der Erwirmung ein zu starker

Druck ausgeiibt. FErscheinen durchsichtige

Einbettungen milchig, so wurde nicht ge-

niigend oder zu rasch erhitzt. Durch

Wiederholung des Verfahrens werden sie klar.

ErpMAN empfiehlt Einbetten in durch-

sichtigen PreBstoff, wenn es sich um elektro-

lytisches Atzen sehr kleiner Schliffflichen

Abb. 2. Einbettung von zwei Widerstands- handelt. Der Haltedraht kann mit ein-

drihten aus Chrom-Nickel-Tegierung, lings  gebettet werden, indem ein Stiickchen

und ““ei;;‘;‘igczsgr}‘elﬁe:és‘g‘g(‘fggt’rfiuxr;}.’)sicmige Kupferdraht mit der Probe verbunden und

das freie Ende zu einer flachen Schlinge ge-

formt wird. Diese wird so gelegt, daBl sie an die der Schlifffliche entgegen-

gesetzte Seite der Einbettung kommt. Nach beendeter Einbettung wird unter-

halb der Schlinge ein Séigeneinschnitt in die Prefmasse gemacht, so dafl die
Schlinge frei wird und abgewickelt werden kann.

3. Einbetten bei hoheren Temperaturen (80—120°C) ohne Druck. Dieses
Verfahren ist von SCHLEICHER und EVERHART beschrieben. Als Ausgangsstoff dient
Kunstharz in zéhflissiger Form. Die Schliffprobe wird mit der Schlifffliche
nach unten in einen leicht eingefetteten konischen Tiegel mit flachem Boden,
besser ein Rohrstiick mit Bodenplatte, gelegt. Das Kunstharz wird dariiber
gegossen und der Tiegel iiber Nacht in einen Trockenofen gesetzt, wobei eine
Temperatur von 85—90° C einzuhalten ist. Morgens wird die Temperatur auf
120—125° C erh6éht und 1—2 Stunden darauf gehalten. Einbettungen von
Proben, fiir die eins Tempzratursteigerung auf 120° C nicht zuléssig ist, werden
entsprechend linger (24—-40 Stunden) bei 80° C erhértet. Nachdem der Tiegel
aus dem Ofen genommen und der Abkiihlung tiberlassen ist, wird der Schmelzrand
vor dem Herausnehmen der Probe mit einem Messer rundherum abgeschnitten.
Danach 146t sich die Probe leicht aus dem Tiegel nehmen.

Es ist ratsam, das fliissige Kunstharz immer in méglichst frischem Zustand
zu verwenden und keine gréBeren Mengen vorritig zu halten, da die Erhértung
bei lingerem Lagern von selbst einsetzt. Bei diesem Verfahren ist zu beachten,
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daBl die Masse anfangs die vorgeschriebene Temperatur von 85—90° C nicht
liberschreitet, da sonst die Ddmpfe nicht richtig entweichen kénnen und die
Einbettung pords wird.

In dem von ScHLEICHER und EVERHART beschriebenen Trockenofen wird
die Temperatur durch eine 100 W-Lampe fiir 240 V im Innern des Ofens erzeugt
und mit einem auBlen angebrachten Vorschaltwiderstand fiir die beiden Tempera-
turbereiche eingestellt.

4. Einbetten bei niedrigeren Temperaturen (20—60° C) ohne Druck. Verschie-
dene Verfahren der Kunstharzeinbettung fiir Zinn und Zinnlegierungen sind von
Tarrs erprobt und ausfiihrlich beschrieben worden. Durch Ab#dnderung der
Zusatzmengen an hirtesteigernden und erhdrtungsverzogerndem Quarzmehl und
an erhirtungsbeschleunigender Saurelosung 1i8t sich die Hérte der Einbettmasse
so abstufen, daB sie der Hérte der einzubettenden Schliffprobe moglichst an-
geglichen werden kann. Diese Angaben sind besonders wichtig fiir solche Fille,
wo hohere Temperaturen und Anwendung von Druck nicht angebracht sind.
Als Ausgangsstoff dient zéhfliissiges Kunstharz.

Eine geeignete GuBiform kann aus zwei Metallrohrhélften hergestellt
werden, die durch Plastilin (fiir Erwirmung auf héhere Temperatur Durofix)
auf einer Glasunterlage zusammengehalten werden. Glas und Rohrinnenwand
sind leicht mit Vaseline einzufetten. Besser sind Rohre aus Kunstharz oder Glas,
die von Sidurezusatz nicht angegriffen werden.

x) Zusatz von Siure als Erhiartungsbeschleuniger. Das fliissige
Kunstharz wird mit einem sauren Erhirtungsmittel vermischt und um die Schliff-
probe in der GuBform gegossen. Die Erhdrtung wird nach 24 Stunden bei Zimmer-
temperatur oder nach 1*/,—2 Stunden bei 40—60° C erreicht. Die Einbettmasse
ist hart und haftet gut an der Schliffprobe. Briichigkeit und Neigung zum
Springen beim Erhirten dndern sich mit dem Sduregehalt.

B) Fiillstoffzusatz. Durch ‘Abinderung des Quarzmehlzusatzes 1463t sich
eine ganze Reihe von Einbettmassen verschiedener Harte fiir die entsprechenden
Schliffproben herstellen. Steigerung des Zusatzes von 2,5—50% Quarzmehl
erhoht den Widerstand gegen die Abnutzung beim Schleifen, aber auch die fiir
die Erhértung notwendige Zeitdauer. Quarzmehl verringert auBlerdem das
Springen und Schrumpfen der Einbettmasse.

7) Herstellung des Gemisches und Fiillen der Formen. Quarz-
mehl wird in einer Mensur abgemessen und griindlich mit dem fliissigen Kunst-
harz vermischt. Das Abmessen der erforderlichen zéhfliissigen Kunstharzmenge
kann durch Erwirmen erleichtert werden, da das Kunstharz dadurch diinn-
fliissiger wird und sich leichter gieBen 1i8t. Nach dem Eingiefien in das Misch-
gefill 14Bt man es vor dem Zusatz des Erhidrters abkiihlen, da die beim Mischen
entstehende Wirme den Erhértungsvorgang zu sehr beschleunigen wiirde. Das
Kunstharz wiirde blasig und erhérten, bevor eine griindliche Durchmischung
erfolgt ist, so dafl die Schliffprobe nicht mehr fest umschlossen wird.

Die im Handel erhiltliche siurehirtende Losung enthilt 25% eines Gemisches
aus organischen und anorganischen Sauren. 10 cm?3 dieser Losung werden mit
100 cm?® fliissigen Kunstharzes vermischt und umgerithrt. Die Mischung wird
mit dem erforderlichen Quarzmehlzusatz in die Form mit der Schliffprobe ge-
gossen oder die Probe wird nachtriglich hineingelegt. Die gefiillten GuBformen
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werden in einem Absaugeexsikkator luftleer gemacht. In den meisten Féllen
geniigt eine Filterpumpe fiir diesen Zweck, bei groBleren GuBformen ist jedoch
stirkeres Vakuum erforderlich.

0) Erhartung. Der GuB wird eine halbe Stunde bei 40—45° C gehalten,
bis das Kunstharz anfingt hart zu werden, wobei die Probe von Grau in Gelblich-
weill iibergeht. Danach wird 1—1%/, Stunden auf 60° C erhitzt bis zur voll-
standigen Erhartung. Diese Erhartung kann in kiirzerer Zeit durch Zusatz von
mehr Siure oder Steigerung der Temperatur erreicht werden, die Ergebnisse
sind aber unzuverlissig, da die durch UbermaB an Siure erzeugte zusitzliche
Wirme den Vorgang beschleunigt, der GuBl wird infolgedessen durch Blasen-
bildung undicht.

Unter Umstdnden kann sogar ein guter Gull in 15 min erzielt werden, wenn
die Gubiform 2—3 min {iber einen Bunsenbrenner gehalten wird; dieses Verfahren
ist aber sehr unzuverlissig. Erlaubt es die Zeit, so lassen sich sehr gute Ein-
bettungen erzielen, wenn die Guflform mit dem Kunstharz zur Einleitung der
Erhértung nur leicht erwérmt, danach bei Zimmertemperatur dem Hartwerden
iiberlassen wird, wozu etwa 24 Stunden erforderlich sind. Wegen dieser Eigen-
schaft, bei Zimmertemperatur zu erhirten, ist stets nur die gerade benotigte
Menge Kunstharz mit Siure zu vermischen.

III. Vorbereitung der Schliffproben.

A. Yorschlichten.

Wenn die Hérte des Werkstoffes es zuliBt, wird die erste Vorbereitung der
Schlifffliche durch Hobeln oder Abdrehen vorgenommen, besonders wenn es
sich um grofle Proben fiir Makrountersuchungen handelt. Bei Verwendung eines
scharfen Schneidwerkzeuges geniigt die so erhaltene Fliche fiir manche Zwecke.
Kleinere Schliffe, die von Hand geschliffen ‘werden sollen, werden auf einem
Schmirgelstein oder auf einer Feile vorgeschliffen. Im letzteren Falle wird die
Feile eingespannt und der Schliff bewegt. Der Hieb der Feile muf} scharf genug
sein, um die Probe nicht abrutschen zu lassen. Einreiben der Feile mit Kreide
verhindert das Zuschmieren mit Feilspinen, besonders bei weichen Werkstoffen.

B. Schleifen.

1. Allgemeines. Bei der Vorbereitung einer Schlifffliche tritt infolge der
mechanischen Bearbeitung eine Kaltverformung der Oberflichenschicht durch
Fliefen und Schmieren des Werkstoffes ein. Diese Bearbeitungsschicht verhilt
sich beim Atzen ganz anders als eine nichtbearbeitete Oberfliche. Es gelingt
nur in seltenen Féllen, in geschliffenen und polierten Proben bei der ersten Atzung
sogleich das eigentliche Gefiige zu entwickeln, da dieses meistens von der Be-
arbeitungsschicht iiberdeckt wird (s. Abb. 3a—f). BEILBY nimmt an, dafl es
sich um eine Schicht amorphen Metalls handelt, entstanden durch Kornzer-
trimmerung an der Oberfliche wihrend des Schleifens. Im Schrifttum wird
diese Schicht als Verformungsschicht oder Schmierschicht bezeichnet, F. RoLL
prigte dafiir das Wort ,,Ubergefiige’. Je weicher ein Werkstoff, um so dicker
ist diese Schicht, nach F. RoLL betrigt sie bei Aluminjum etwa 0,03.mm, bei
anderen weichen Metallen noch mehr; bei Kadmiumeinkristallen wurde eine
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Abwechselndes Atzen und Polieren zwecks Entfernung der Bearbeitungsschicht, dargestellt durch Abbildungen
der gleichen Probenstellen.

Abb. 3a. Stahl (0,13% C) nach dem ersten Polieren geditzt mit alkoholischer Salpetersiure. Infolge der das
Gefiige mnoch tiberdeckenden Bearbeitungsschicht weder Ferrit noch Perlit erkennbar. (Vergr. X 500.)
Abb. 3b. Dasselbe abpoliert und nochmals gedtzt. Gefiigeeinzelheiten schwach erkennbar. (Vergr. X 500.)

Abb. 3c. Dasselbe nach dreimaligem Atzen und Abpolieren. Territische Grundmasse mit vereinzelten Perlit-
inseln. (Vergr. x 500.)

Abb. 83d—f. Chrom-Silizium-Stahl (0,08% C, 0,4% 8i, 10% Cr) nach einmaligem, drgimaligem und fiinfmaligem
Atzen und Abpolieren. Grundmasse aus Chromferrit mit vereinzelten Karbiden. Atzmittel Sparbeize in Ver-
diinnungslosung. (Vergr. x 500.)
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Dicke bis zu 0,5 mm festgestellt. In vorliegendem Handbuch wird diese Schicht
als Bearbeitungsschicht bezeichnet.

DaB es sich bei der das unverinderte Gefiige iiberdeckenden Bearbeitungs-
schicht nicht allein um verformtes Metall, sondern auch um eine chemisch
verdnderte Werkstoffschicht handeln kann, hat Wigster festgestellt. Da-

% nach nimmt die Oberfliche von
an ‘ A B 1 Stahl- und Eisenproben, wenn beim
409 \ i -, | Schleifen Erhitzung eintritt, Stick-
405 V1 \ gt gesotiiper " 1T ] stoff auf, der bei hoheren Tempera-
407 v T ‘ turen im Eisen 16slich ist und bei
406 ﬂ’/}/ﬂ}c//‘//ﬁ” i polier T langsamer Abkiihlung in Form von
4 AK"— | T Eisennitrid ausfillt, Durch mikro-
4ot AN - ol analytische Untersuchungen wurde
s \ \—P—yf’?’f”%””// | festgestellt, daB der Stickstoffgehalt
a0 | . iEJZé?Z&Z@%’ bei grobgeschliffenen Proben am
4ot ‘/ﬂ”!ﬁﬂ//”/ ] ‘ I héchsten ist. Abb. 4 zeigt in einer

L L » .
o w4 w #w & & W & % W Darstellung nach WIESTER die Dicke

Dicke dbr adgelisten Sotict? [71000mm] der abgelosten Schichten und ihre

Abb. 4. Mikroanalytisch bestimmte Stickstoffgehalte in . . .
der Oberfliche von geschliffenen und polierten Weich- StlekSt’Onghalte bei grobgeschhffe-

eisenschliffen in Abhiingigkeit von der Dicke der abgelGsten nen, feingesch]iffenen, kurz polierten
Schicht (nach WIESTER). .
und lange polierten Proben.

Es ist anzunehmen, daB die Stickstoffaufnahme des Eisens durch die Er-
wirmung der Schliffprobe beim Schleifen geférdert wird. Wie stark diese Er-
hitzung sein kann, zeigt F. RorL in einer Darstellung des Temperaturverlaufes
in einem GuBeisenschliff (Abb. 5). Die MeBergebnisse wurden durch Einbringen
diinner geeichter Thermoelemente an

w0 _ verschiedenen Stellen der Schliff-
[ 480° . T
C | o Thearetischer probe erhalten. Es war moglich,
o —N° S Temperaturveriauf’ | die Temperatur in 1 mm Abstand
N von der Schlifffliche zu messen.
X \ § Hier wurden Temperaturen bis zu
S N X
S \mo 480° festgestellt, und der Verlauf
§ o .WN - ‘ . der Kurve li8t unmittelbar an der
| \§F w || Schlifffliiche noch weit hohere Er-
- ! 1 I /M hitzung erwarten. Nach KritzLEr
| | ‘ ‘ kénnen die Temperaturen beim
| Schleifvorgang bis zu 900°C an-
0 7 2 3 ¥ 5 6 7 4 9 W w # B Am

Settiflingsmesser steigen. )

Abb. 5. Temperaturverlauf in einem GuBeisenschliff Es ist deshalb vor allem beim

(30 mm Dmr.) (nach ROLL). Grobschleifen auf Schmirgelstein

darauf zu achten, daB der Stein an

der Schleifstelle stindig von Wasser berieselt wird. Eintauchen bereits heiB-

gewordener Proben in Wasser ist zwecklos, ebenso das Abwechseln von Schliffen

zur Vermeidung von Erhitzung. Wenn der Schliff in der Hand heif8 wird, ist
an der Schlifffliche bereits zu starke Erhitzung erfolgt.

Schliffvorbereitung mit der Feile ist deshalb dem Grobschleifen auf Schmirgel-

stein vorzuziehen, wenn Werkstoff und Zeit es erlauben. Zu starker Feilendruck
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kann bei Werkstoffen mittlerer Hérte bereits bis zu einer gewissen Tiefe Gleit-
linien erzeugen.

Bei weichen Metallen und Legierungen (Blei, Zinn, sogar Aluminium) kann
man, wenn es sich um Proben mit kleinen Querschnitten handelt, statt der
Schliffproben Mikrotomschnitte herstellen. Dieses Verfahren hat sich besonders
bei der Untersuchung von Bleikabelschuhen bewihrt, bei denen durch den
Messerschnitt so glatte Flachen erzielt werden, dafl sie ohne Polieren sogleich
gedtzt werden konnen (vgl. 8. 212 u. 225).

2. Schleifmittel. Das gebrduchlichste Schleifmittel fiir metallographische
Zwecke ist Schmirgel, ein natiirliches Aluminiumoxyd Al,O, in kristalliner Form,
das mit etwa 15—33% Eisenoxyd und anderen Beimengungen verunreinigt ist.
Die Hirte betrigt nach der MoHrschen Hérteskala etwa 6—8 (Diamant 10).

Hirter und reiner als Schmirgel ist Korund mit etwa 90—95% ALO,.

Weitere natiirliche Schleifmittel sind die rein silikatischen wie Quarz, Sandstein
und Tripel (Hirte etwa 7) und die gemischt silikatischen (Hérte 6,5—7,5), die
neben Silikaten verschiedene Basen enthalten. Hierzu gehdrt der Bimsstein.

Kiinstliche Schleifmittel sind wegen der gréfleren Reinheit hirter als die
natiirlichen, der kiinstliche Korund wird durch Elektroschmelzverfahren aus
Bauxit hergestellt und kommt unter Namen wie Abrasit, Aloxit, Diamantin u.a.
in den Handel. Hirte etwa 9%/,.

Noch hirter als der kiinstliche Korund ist das Siliziumkarbid (Harte 93/,),
bekannt unter den Handelsnamen Carborundum, Carbosilit u. a.

Die Schleifmittel kommen entweder als loses Pulver zur Verwendung oder
in Form von Schleifscheiben oder Schleifsteinen. Als Bindemittel dienen je nach
dem Verwendungszweck vegetabilische (Leim, Ol, Harz, Schellack), mineralische
(Natron-Wasserglas-Kitt) oder keramische (Ton, Kaolin oder Feldspat) Stoffe.
Zum Feinschleifen dient Schmirgelpapier verschiedener Kérnung.

Die bisher gebriuchlichen willkiirlich gewdhlten Bezeichnungen fiir Schleif-
mittelfeinheit werden heute durch Maschennummern ersetzt, die sich aus der
Feinheit des verwendeten Siebes herleiten, d.h. die Maschennummern ent-
sprechen der Korngréfle, die durch ein Sieb mit der genannten Anzahl Maschen
je Linearzoll geht. Nach KLEINSCHMIDT.

3. Mechanische Bearbeitung der Schlififiiche. Das Schleifen besteht in einer
Behandlung der Schlifffliche mit immer feiner gekérnten Schleifmitteln, wobei
die Schleifrichtung beim Ubergang von einer Kornung zur anderen senkrecht
zur vorhergehenden sein mufl. Bei rechteckigen Proben, die beim Schleifen in
der Querrichtung leicht kippen oder rund werden, empfiehlt StrockroN, statt
quer zur Lingsrichtung in den Diagonalen zu schleifen. ZweckméaBiger ist es

jedoch, solche Proben einzuspannen oder einzubetten. Die wichtigste Grund-
regel fiir das Schleifen ist, niemals zu einer feineren Kérnung iiberzugehen, bevor
nicht alle Schleifbahnen der groberen Kornung beseitigt sind. Es kommt jedoch
nicht nur darauf an, die Schleifbahnen der vorhergehenden Schleifrichtung zu
beseitigen, sondern auch die dabei entstandene Bearbeitungsschicht auf geringste
Dicke abzuschleifen. Diese Schicht kann bei weichem Eisen als gleich dick mit
dem Korn des verwendeten Schleifmittels angesehen werden. Lucas empfiehlt,
auf jeder Kérnung so lange zu schleifen, bis die Kratzer der vorhergehenden
Schleifrichtung mit sechsfach vergréBernder Handlupe nicht mehr erkennbar

Berglund-Meyer, Handbuch. 2
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sind. ZweckmdiBig wird nach Beseitigung aller Schleifbahnen der vorhergehenden
Kérnung durch Drehung der Schliffprobe um 90 ° nochmals senkrecht zur vorher-
gehenden Schleifrichtung, aber auf der gleichen Kérnung geschliffen, diesmal
unter Anwendung geringeren Druckes. Reste von nicht griindlich entfernten
Schleifbahnen treten spater auf den gedtzten Schliffflichen deutlich in Er-
scheinung (s. Abb. 6).

Fiir Werkstoffe mittlerer Hérte und ganz besonders fiir weiche Werkstoffe
empfiehlt sich von Hand zu schleifen, vor allem wenn es sich um die Herstellung

Beispiel fiir ungeniigende Beseitigung von Schleifbahnen groberer Schmirgelkdrnungen.

ADbb, 6. Gegliintes Elektrolyteisen. Atzung: Ammoniumpersulfat 10%. Die einzelnen Ferritkristalle zeigen

Translationsstreifen, die an den Korngrenzen aufhoren oder in einem anderen Winkel entsprechend der

Kristallachsenlage weiterverlaufen. Vereinzelte grobere Schleifkratzer treten stérend in Erscheinung, sie

konnten mit den Translations:treifen verwechselt werden, sind aber daran zu erkennen, daf sie in unverin-

derter Richtung mehrere Korner schneiden, vgl. Zeichen ¢—a. Die Spuren einer feineren Schmirgelkdrnung,
die sich {iber die ganze Schlifffliche gleichméBig hinziehen, verlaufen in der Richtung 5—b.

von Schliffflichen fiir stirkere VergréBerungen handelt. Hier kommt es be-
sonders darauf an, dal die Bearbeitungsschicht mdéglichst diinn gehalten wird,
ferner daf keine Gefiigebestandteile herausgerissen werden.

Auf der feinsten Schmirgelpapierkérnung ist mit etwas Ol zu schleifen, auf
diese Weise werden die Schleifbahnen feiner und sind bei nachfolgendem Polieren
leichter zu entfernen.

Die iiblichen Verfahren des Schleifens sind vielfach fiir besondere Zwecke
entwickelt und abgeéindert worden. So wertvoll diese Sonderverfahren sind, so
sind sie doch dort schwer anwendbar, wo sehr verschiedene Werkstoffe zur
Untersuchung gelangen oder wo die Ausriistung beschrinkt ist. Die Erfahrung
hat gelehrt, daB eine geschickte und sorgfiltig arbeitende Hand mit den einfach-
sten Hilfsmitteln oft bessere Ergebnisse zu erzielen imstande ist als eine un-
geschickte oder ungeiibte Hand mit den vollkommensten Vorrichtungen.
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Bei groBeren Schliffflichen oder sehr harten Werkstoffen werden Schleif-
maschinen benutzt, da es sehr zeitraubend ist, diese von Hand zu schleifen. Bei
rasch drehenden Scheiben ist ebenso wie beim Grobschleifen darauf zu achten,
daf keine Erhitzung der Schliffprobe eintritt, um die Aufnahme von Stickstoff
an der Oberfliche und Verdnderungen des Gefiiges zu vermeiden (z. B. AnlaB-
wirkung bei gehérteten Stihlen).

Gehirtete Schliffproben mit martensitischem Gefiige scheiden Karbide ab,
nach Lucas erscheinen die Martensitnadeln gesprenkelt oder braun statt weiB,
wenn eine AnlaBwirkung beim Schleifen eintrat. Es empfiehlt sich deshalb,
solche Proben vor dem Hérten zu schleifen und beim nachfolgenden Hérten Ober-
flichenentkohlung und Verzunderung zu vermeiden. Das Schleifen nach dem
Hirten erfolgt auf Papier mit Wasser oder Glyzerin. Neues Schmirgelpapier
enthilt oft einzelne grobere Kérnchen, die nach StockToN leicht festgestellt
werden konnen, wenn das Papier auf eine sauber abgewischte Planglasplatte
gelegt und mit leichtem Druck mit einem Lineal abgestrichen wird. An den
Stellen, wo sich grobere Korner befinden, wird die Papieroberfliche leicht auvf-
gebrochen.

S=hr wichtig ist es, Schleifmittel feinerer Kérnung vor Verunreinigung mit
dem Schleifmittel groberer Kornung zu schiitzen. Vor dem Ubergang auf eine
neue Kérnung sind Glasplatte und Schmirgelpapier sauber abzuwischen, ebenfalls
Schliffprobe, Hinde und Schleifbank.

Vor dem Polieren sind Hénde und Schliffprobe sorgfiltig zu waschen.

Auf besonders erprobte Verfahren zum Schleifen von Aluminium, Magnesium
und ganz weichen Metallen ist bei den einzelnen Abschnitten fiir die Atzverfahren
dieser Werkstoffe besonders hingewiesen.

€. Vorbereitung von Schliffproben fiir starke VergroBerungen.

Beim Schleifen und Polieren spielt die Beschaffenheit der Unterlage eine
wichtige Rolle, vor allem bei der Vorbereitung von Schliffproben fiir starke Ver-
groBerungen, da solche Schliffflichen moglichst eben sein miissen. Auf Schmirgel-
papier und Tuch werden die Schliffrinder infolge der Nachgiebigkeit der Unter-
lage leicht rund und die Schlifffliche gewdlbt. Polieren auf nassem Filz 1486
hirtere Bestandteile zu stark hervortreten. Auf dieser Wirkung berubt das
Osmonbsche Reliefpolieren. Die Herrichtung einer méglichst ebenen Schlifffliche
verlangt eine wenig nachgiebige Unterlage. Nach DowDELL und WAHL eignen sich
fiir diesen Zweck Schleif- und Polierscheiben mit Paraffinschicht, nach BENEDICKS
solche aus Blei.

Verfahren nach DowpELL und WaHL:

1. Schleifen auf Schmirgelpapier bis zur Kérnung 0 ohne Wasseranfeuchtung.

2. Feinschleifen auf Scheiben von 20 cm &, auf die eine Mischung von Paraffin
und Schmirgelpulver gegossen und der Erstarrung iiberlassen wird. Es geniigen
zwei Scheiben mit den Schmirgelkérnungen 150 und 400. Zur Herrichtung dieser
Scheiben wird Paraffin geschmolzen und mit Schmirgelpulver zu einem dicken
Brei verriithrt. Um diese Scheiben wird ein als GuBform dienendes, iiber den
Scheibenrand ragendes Metallband von etwa 10 mm Hohe gespannt. Das Schmir-
gelpulver setzt sich nach dem Aufgieflen der Mischung rasch ab, so dal die obere
Schicht nach erfolgter Erstarrung aus fast reinem Paraffin besteht. Diese Schicht

PAS
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wird mit einem scharfkantigen Werkzeug entfernt, nachdem das Metallband
abgenommen ist. Die Scheiben sind nun gebrauchsfertig und bei normaler
Beanspruchung mehrere Monate verwendbar. Die Vorteile dieses Verfahrens
gegeniiber Schmirgelpapier bestehen darin, dal das Schmirgelpulver sich nicht
in die Oberflache weicher Metalle eindriickt, daB es auBerordentlich wirtschaftlich
ist, dal} die Schliffproben sich beim Schleifen weder erhitzen noch zuschmieren,
wenn ein stirkerer Druck ausgeiibt wird, und dall es wenig Zeit beansprucht.
Fiir Aluminium, Magnesium, Kupfer und Stahl ist nur ein Drittel der sonst
iiblichen Vorbereitungszeit erforderlich.

Vierra empfiehlt statt der mit Paraffinschicht bedeckten Metallscheibe
tuch- oder kanevasbespannte Scheiben, die mit Paraffin getrinkt sind. Der in
fliissiges Paraffin getauchte Stoff wird noch warm iber die Metallscheibe ge-
spannt und mit Ring festgehalten. Auf der Kanevasscheibe wird mit gréberem,
auf der Tuchscheibe mit feinerem Schmirgel geschliffen. Die Vorteile dieses Ver-
fahrens sind: Erhaltung nichtmetallischer Einschliisse, keine Kantenabrundung,
geringere Verformung der Oberfliche.

Nach Errineer und AcKEN sind Paraffiniiberziige als Triger des Schleif-
mittels zu weich. Besser geeignet sind Metallscheiben mit einer Deckschicht
aus einer 50:50-Blei-Zinn-Legierung. Diese wird in gleicher Weise wie die
Paraffinschicht auf die Metallscheibe gebracht und nach der Erstarrung ab-
gedreht. Aufgestreutes Schmirgelpulver wird mittels einer zweiten Scheibe aus
hochwertigem GuBeisen in drehender Bewegung etwa 30 sec lang in die Blei-
Zinn-Schicht eingerieben.

Verfahren nach BeENEDICKS und WRETBLAD. In diesemn Verfahren werden
Bleischeiben mit 400—900 Umdr/min verwendet, in deren Oberfliche zwei gleich-
laufende Rillen in Spiralen eingeschnitten werden. Die Steigung der Spirale
betrigt 12 mm, die Entfernung der beiden Rillen voneinander betrigt die Hilfte
der Steigung. Die Rillen sind 0,5 mm breit und 0,5 mm tief, in der Tiefe sind
sie sorgfiltig abgerundet. Thre Aufgabe besteht in der Aufnahme des iiber-
schiissigen Schmirgelpulvers. Die spiralenformige Anordnung der Rillen er-
leichtern das Sdubern der Scheiben. Bei Verwendung solcher Scheiben mit den
handelsiiblichen Schmirgelpulvern oder mit besonders vorbereiteten Pulvern mit
sehr gleichmiBiger Korngrofle kénnen Stahlproben sehr rasch vollig eben ge-
schliffen und mit einer Oberfliche versehen werden, die in der iiblichen Weise
durch Polieren auf nassem Tuch fiir mikroskopische Untersuchungen fertig-
poliert wird.

Verfahren nach AMBERG. In einem Verfahren nach K. AMBERG werden Blei-
scheiben verwendet, auf die als Schleifmittel Schmirgelpulver oder Wolframkarbid
aufgetragen und mit einem in Benzol gelosten Eisenfirnis festgehalten wird.
Arbeitsgang des Verfahrens:

1. Grobschleifen.

2. Schleifen mit Schmirgelpulver von 100—40 x KorngréBe.

3. Schleifen mit Schmirgelpulver von 50—25 ¢ KorngroQe.

4. Schleifen mit Wolframkarbid mit weniger als 4 u Korngréfle.

Abgenutzte Scheiben werden durch Uberstreichen mit einem in Benzol ge-
tauchten Pinsel rasch wieder gebrauchsfertig gemacht. Der Firnis 16st sich und
die Schleifkorner treten wieder hervor, zugleich wird der Schleifstaub in der
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Unterlage gebunden. Nach einer Minute ist die Scheibe wieder zu benutzen.
Es kann von Hand und auch auf drehenden Scheiben geschliffen werden.
Durch Feinschleifen mit Wolframkarbid wird die Polierdauer erheblich verkiirzt.

D. Vorbereitung von Schliffproben fiir die Untersuchung nichtmetallischer
Einschliisse.

Die sorgfiltige Vorbereitung, die die Untersuchung nichtmetallischer Ein-
schliisse in Metallen und Legierungen erfordert, fithrte zu der Entwicklung
von Schleif- und Polierverfahren, die das Ausbréckeln der Einschliisse nach
Moglichkeit verhindern und ihre natiirliche Farbe erhalten sollen, damit sie
mit groBerer Sicherheit erkannt werden kénnen. Von diesen Gesichtspunkten
aus wird Trockenschleifen und nach Moglichkeit auch Trockenpolieren bevor-
zugt. Fliissigkeiten sollen mdéglichst nicht in Beriihrung mit der Oberfliche
kommen, da ihr Eindringen zwischen Metall und Einschluf§ die Lockerung der
Einschliisse férdern kénnte, und zwar um so mehr, je dinnflissiger sie sind. Aber
auch Ol und Vaseline sind zu vermeiden.

Nach Gorrexs geniigen die iiblichen Verfahren, wenn auf geringen Anpref3-
druck und hiufigen Wechsel der Polierrichtung geachtet wird. Es ist zweck-
méBig, Schliffproben, die zur EinschluBbestimmung dienen sollen, kiirzere Zeit
zu polieren,als fiir Gefiigeuntersuchung notwendig ist. Da sich beim Polieren
weicher Stahlproben leicht etwas Metall iiber die Einschlisse zieht, das sie teil-
weise verdeckt und deshalb kleiner erscheinen 148t, wird empfohlen, nach dem
ersten Polieren leicht mit Pikrinséure zu dtzen (nicht linger als 5 sec) und noch-
mals kurz nachzupolieren.

Nach Porrevix und Castro bedarf es zur Vorbereitung von Schliffproben
mit Einschliissen keiner besonderen Technik, vielmehr geniigen die iiblichen
Verfahren des Vorschleifens auf Schmirgelstein und Schmirgelpapier und des
nachfolgenden Polierens mit zwei verschiedenen Tonerdekdrnungen. Wichtig
ist, daB kein frisches, sondern nur abgenutztes Schmirgelpapier verwendet wird,
dafl beim Schleifen kein Druck ausgetibt und zum Schluff lingere Zeit auf fast
trockenem Tuch poliert wird.

Nach M. A. SceEL, M. BaEYERTZ und I. R. VILELLA ist graphitbestrichenes
Schmirgelpapier mit einiger Vorsicht anzuwenden, da leicht etwas Graphit in
der Schlifffliche festgehalten wird. Nach dem Polieren kann dieser Graphit
fiir Einschliisse angesehen werden, zumal er bei polarisiertem Licht und gekreuzten
Nichols anisotrop erscheint.

Schliffproben fiir die Untersuchung von Einschliissen bei polarisiertem Licht
gind nach beendetem Polieren sorgfiltig zu siubern und zu trocknen. An-
getrocknete Feuchtigkeitsspuren erscheinen bei gekreuzten Nichols als helle
Flichen, Spuren des Poliermittels kénnen ebenfalls zu Fehlschlissen fiihren.
Atzen, Anlassen oder andere Oberflichenfirbungen der zu untersuchenden Schliff-
flichen sind nicht ratsam, da hierdurch Oxydhdute auf den Einschliissen ent-
stehen und Polarisationseffekte erzeugt werden kénnen. Hierdurch kann die
Schwingungsebene des einfallenden Lichtes verédndert und eine pseudo-anisotrope
Wirkung erzielt werden.

BrexEeDIcKS und WRETBLAD fiihren das leichte Ausbrdckeln der Einschliisse
auf das verschiedene Wirmeausdehnungsvermogen von Schlacke und umgeben-
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dem Metall zuriick. Wenn das Metall sich bei der Abkiihlung stirker zusammen-
zieht als die Schlacke, was in der Regel der Fall ist, erleiden die Schlacken-
einschliisse einen zu starken Druck, wodurch sie aus der Oberfliche heraus-
gequetscht werden, sobald sie beim Schleifen freigelegt werden. Zieht das Metall
sich dagegen weniger zusammen als die Schlacken, so kénnen die Schlacken-
einschliisse lose werden und leicht herausfallen.

Benepicks und WRETBLAD empfehlen deshalb fiir die Vorbereitung von
Schliffproben fiir die Untersuchung von Einschliissen ein besonderes Verfahren,
bei dem jede Anfeuchtung zu vermeiden ist. Als Unterlage beim Schleifen und
Polieren dienen Glasscheiben mit einem Uberzug von Zelluloselack. Zur Her-
richtung solcher Scheiben wird eine bestimmte Menge verdiinnten Lacks (etwa
6 cm? fiir eine Scheibe von 18 cm @) iiber die waagerecht gelagerte Scheibe ge-
gossen und in einem staubfreien Raum etwa 24 Stunden in den Verdunstungs-
dampfen des Lacklosungsmittels langsam trocknen gelassen. Nach erfolgtem
Trocknen wird der Lack mit Schmirgelpulver bestreut, das mit einer weichen
Biirste in die Lackfliche eingerieben wird. Der UberschuB an Pulver wird ab-
gestrichen, das haftende Pulver wird durch leichtes Uberspritzen mit dem Lack-
verdiinnungsmittel festgehalten. Danach wird die Scheibe eine halbe Stunde
getrocknet. Dieses Einreiben von Schmirgelpulver, Uberspritzen und Trocknen
wird sechsmal wiederholt. Nach anschlieBendem 24stiindigem Trocknen ist eine
solche Scheibe gebrauchsfertig. Um ein Kleben der Schliffproben auf der
Lackfliche zu verhindern, wird beim Schleifen etwas ausgewaschener Graphit
(etwa 3—4mal in der Stunde) auf die Scheibe gebracht. Das Schleifen er-
fordert eine gewisse Zeit, auf jede Schmirgelkérnung sind 1—2 Stunden zu
rechnen.

Das Verfahren ist besonders dann zu empfehlen, wenn Mikroaufnahmen bei
mehr als tausendfacher VergroBlerung angefertigt werden sollen.

Ein Nachteil des Trockenschleifens besteht in der Bildung einer feinen Oxyd-
haut auf der Schlifffliche, deshalb ist der lose Schleifstaub 6fter mittels Roll-
-quetscher zu entfernen oder es ist in Stickstoffatmosphére zu arbeiten.

E. Das Schleifen von GuBeisenproben.

Die Vorbereitung von GuBeisenschliffproben bereitet besondere Schwierig-
keiten, da der weiche brocklige Graphit und die Temperkohle beim Schleifen
herausgerissen werden, wobei die zuriickbleibenden Hohlrdume den Graphit- bzw.
‘Temperkohlegehalt hoher erscheinen lassen, als er in Wirklichkeit ist. Dies ist
besonders bei nafll geschliffenen und vorpolierten Proben der Fall. Bei sehr
breitem und verdsteltem Graphit ist es fast unmaoglich, das Ausbrockeln zu ver-
hindern. Feinere Graphitadern werden beim Schleifen und Polieren leicht zu-
geschmiert und erscheinen schmal und undeutlich begrenzt. Bei richtiger Schliff-
vorbereitung erscheint Graphit hellgran mit deutlich erkennbarem Aufbau und
scharfer Begrenzung. Ein solches Bild wird erhalten durch vorsichtiges Polieren
und leichtes Atzen in mehrfachem Wechsel, bis sowohl der Graphit wie auch die
perlitische oder ferritische Grundmasse des GuBeisens klar sichtbar werden
(vgl. Abb. 7a—c).

Einige besondere Verfahren zur Vorbereitung von GuBeisenschliffen werden
nachstehend angefiihrt:
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1. Verfahren nach URBAN und SCHNEIDEWIND.

a) Leichtes Schleifen auf einer feinen Schmirgelscheibe.

b) Schleifen auf einer Lederscheibe mit einer Mischung von Tonerde und
Bimsstein in Stearinsidure.

¢) Polieren auf Leder- oder Tuchscheibe mit Juwelierrot in Stearinsiure,
wobei Wasser nur in sehr sparsamen Mengen aufgetropft wird.

d) Fertigpolieren auf Billardtuchscheiben mit Juwelierrot in Stearinsiure.

Beispiele fiir einwandfreie Wiedergabe von Graphit und Temperkohle.
Atzung: alkoholische Salpetersidure bei allen drei Abbildungen.
Abb. 7a. TemperguBprobe mit Temperkohle. Schwarzkernguf.

Abb. 7b, WeiBkerngu8 mit Temperkohle,
Abb, 7¢. GrauguBprobe mit groben Graphitnadeln.
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Zur Verwendung kommt Leder, wie es die Galvanische Industrie zum Polieren
benutzt. Das Verfahren erstrebt die Vermeidung von losem Schmirgelpulver und
Wasser, wodurch Graphit und Schlackeneinschliisse in der Schlifffliche fest-
gehalten werden. Das Arbeiten auf Lederscheiben ist sehr zeitsparend. Mit
einiger Ubung lassen sich Schliffe mit weniger abgerundeten Kanten als bei den
itblichen NaB-Polierverfahren herstellen. Nach UrBaN und SCHNEIDEWIND
konnen so hergestellte TemperguBproben bis zur duBersten Schliffkante unter-
sucht werden, ohne daBl Verstellen der Feineinstellungsschraube nétig ist.

2. Verfahren nach PRIESTLEY.

PriesTLEY gibt ebenfalls ein Verfahren an, in dem Polierrot in Stearinsiure
zum Trockenpolieren von GuBleisenschliffen verwendet wird. Nach PRIESTLEY
sind Graphitnadeln und Schlackeneinschliisse bei GuBeisenproben noch in der
Schlifffliche festgehalten, wenn diese die Schmirgelkdrnung 000 verlassen, sie
werden aber durch nasses Polieren mit Tonerde und Wasser herausgerissen. Bei
Anwendung von Polierrot in Stearinsidure auf Polierscheiben mit mittelweichem
Tuch oder Samt und einer Drehgeschwindigkeit von 400—600 Umdr/min tritt das
Ausbréckeln der erwihnten Bestandteile nicht auf, das bestétigt die von URBAN
und SCHNEIDEWIND gemachten Beobachtungen.

3. Verfahren nach VILELLA.

a) Schleifen bis Kérnung 000 bei maBiger Geschwindigkeit, wobei sorgféltig
darauf zu achten ist, daB bei dieser K6rnung keine tieferen Kratzer entstehen.

b) Schleifen auf derselben Kornung mit Graphit oder Seifenstein unter Ver-
meidung von Druck.

¢) Polieren mit feingemahlener Tonerde oder Magnesiumoxyd (ponderosum)
auf der matten Seite von schwerem Seidensatin. Das Polierpulver wird trocken
auf den angefeuchteten Stoff gebracht und mit den Fingern eingerieben, wobei
alle hiarteren Kérnchen abgestrichen werden. EpsteIN gibt an, daBl Baumwoll-
samt ebenso gute Ergebnisse liefert wie der teure Seidensatin.

4. Verfahren nach ZIFFRrIn.

a) Vorschleifen auf Schleifscheibe mit Alundumpulver (120 Maschen) zum
Ebnen der Schlifffliche und Entfernen der Sdgespuren (1250 Umdr/min).

b) Vorschleifen auf Scheiben mit Paraffintiberzug mit Tonerde in Seifenwasser-
Glyzerin (650 Umdr/min).

¢) Polieren auf Scheiben mit Seidensatinbespannung (matte Seite nach auBen)
und einer Paste aus Magnesiumoxyd, das in den Satin gerieben und mit so viel
Wasser vermischt wird, daB die Probe eben gleitet (350 Umdr/min).

Das Feinpolieren eriibrigt sich, wenn die Schliffproben nur fiir Beobachtung
im Mikroskop, nicht fiir Aufnahme von Gefiigebildern bestimmt sind.

5. Verfahren nach ALnEN. Nach A. M. ALLEN ist es zweckmiBig, GuBeisen-
proben nach dem Schleifen auf Kérnung 00 zunichst auf frischer Kérnung 000
zu schleifen, bis diese abgenutzt ist, danach wird die Schliffprobe um 90° gedreht
und auf dem abgenutzten Papier fertig geschliffen.

6. Nach Beregerkorr und ForeeNe kann das Ausbréckeln von Graphit
in den ersten Schleifstufen vermieden werden, wenn lingere Zeit auf Schmirgel-
papier 2, méglichst auf abgenutztem Papier, geschliffen wird. Richtig ge-
schliffene Proben sollen nach dem letzten Schleifen auf Kérnung 3/0 bei 100facher
VergroBerung keine dunklen Stellen, verursacht durch ausgebréckelten Graphit,
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zeigen. Um Ausreilen von Graphit wie auch von Einschliissen beim Polieren zu
verhindern, wird ein Vorpolieren auf einem wenig nachgiebigen Stoff mit Ton-
erde oder Magnesiumoxyd empfohlen; als besonders geeignet wird eine Art
Segeltuch, wie es zur Bespannung von Flugzeugfliigeln dient, angegeben. Graphit-
haltige Proben sind nicht in Gegenbewegung um die Scheibe zu fithren, sondern
nur in einer Richtung hin und her zu bewegen. Als Polierdauer wird fiir Guf-
eisenproben von etwa 12 mm? Schlifffliche 10—20 min, fiir TemperguBproben
gleicher GréBe 40—50 min angegeben. Die letzten feinen Polierkratzer konnen
auf Seidensamt mit den gleichen Poliermitteln entfernt werden.

Vorher ist das abgenutzte Papier mit Spiritus abzuwaschen, mit der Hand
abzustreichen und nochmals mit Spiritus abzuspiilen, um allen losen Schleifstaub
zu entfernen. Auf so behandeltem Papier fertiggeschliffene GuBeisenproben sind
leicht zu polieren.

F. Selbsttitiges Schleifen und Polieren.

Wenn gleichzeitig mehrere Proben aus gleichen oder ahnlichen Werkstoffen
reihenmiBigen Untersuchungen unterworfen werden, bringt die Anwendung selbst-
titiger Schleif- und Polierverfahren neben betriichtlicher Zeitersparnis den Vorteil,
daB samtliche gleichzeitig gefertigten Proben wegen der gleichartigen Behandlung
fiir Vergleichszwecke sehr geeignet sind.

Die Proben werden zunéchst in iiblicher Weise vorgeschliffen. Danach erfolgt
das weitere Schleifen und Polieren selbsttitig. Beim Schleifen werden die Proben
meistens durch ein Magnetfutter in der Schleifscheibe oder durch magnetische
Halter gehalten. Durch diese Halteeinrichtungen werden vollig ebene Schliff-
flichen erzielt, was beim Handschleifen nicht unbedingt erreicht wird. Die Proben
werden wihrend des Schleifens und Polierens in einer drehenden Bewegung gehal-
ten, bewirkt durch Halteringe sowie durch Hin- und Herbewegung der Haltearme.

Nach GuTHrIE hat sich folgendes Verfahren bewdhrt:

1. Feinschleifen auf Polierscheiben mit Paraffinschicht, in die radial an-
geordnete Vertiefungen in V-Form eingeschnitten werden. Als Schleifmittel dient
Carborundumpulver (180 Maschen) in Seifenlésung. Umlaufgeschwindigkeit der
Scheiben etwa 1500 Umdr/min. Eine Schleifdauer von 1—2 min soll geniigen,
um alle Schleifbahnen des vorhergehenden Schleifmittels zu beseitigen.

2. Vorpolieren auf Tuchscheibe mit Tonerde und Seifenlosung bei 500 bis
1500 Umdr/min je nach der Art des Werkstoffes. 2—5 min geniigen zur Be-
seitigung der Schleifbahnen und zur Erzeugung einer glinzenden Oberfliche mit
wenigen feinen Polierkratzern.

3. Feinpolieren mit MERcKschem Magnesiumoxyd (p. anal. sulfatfrei) in
Seifenlosung. 1—3 min geniigen zur Beseitigung der letzten feinen Kratzer und
zur Erzielung von Hochglanzschliffflichen.

Die Einrichtung fiir das selbsttatige Schleifen und Polieren besteht aus einem
magnetischen Probenhalter, der in einen Haltearm eingesetzt wird. In die Schleif-
und Polierscheiben sind Nickelplittchen eingelegt. Infolge der magnetischen Wir-
kung zwischen diesen Nickelpldttchen und dem magnetischen Probenhalter wird
der Auflagedruck der Proben vermehrt, gleichzeitig erfolgt dadurch wéhrend des
Betriebes die Drehbewegung der Probe auf der Schleif- und Polierscheibe.

Der magnetische Probenhalter gewihrleistet eine selbsttitige Einstellung der
Proben in die einmal eingenommene Schleif- und Polierebene — auch nach
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wiederholtem Entfernen und Wiederaufbringen — und bewirkt einen immer
gleichmiBigen Druck.

DiErGARTEN und EruaRT! verwenden zur Aufnahme der Proben Halteringe
von 90 mm Durchmesser, in die 5—20 Schliffproben je nach Grofie eingebettet
werden kénnen. In den Haltering wird zuerst etwas fliissiges Wachs gegossen,
in das die Schliffproben eingesetzt werden. Nach dem Erkalten des Wachses
werden die freien Rdume zwischen den Proben und dem Haltering mit Gips
ausgefiillt. Sobald dieser fest geworden ist, wird das Wachs verfliissigt, so da@3
nun die zu schleifenden Flichen iiber den Gips vortreten.

Die Halteringe werden auf ein waagerecht angeordnetes Magnetfutter gebracht.
‘Wihrend des Schleifens und Polierens drehen sie sich in einer Haltevorrichtung
um ijhre eigene Achse.

Das Gewicht der Halteringe, die Drehzahl des Magnetfutters und der Schleif-
und Polierscheibe miissen den zu untersuchenden Werkstoffen angepaf3t werden.

Bei Anbringung von 6 Halteringen kénnen 60—90 Schliffe auf einmal ge-
schliffen und poliert werden.

Nach beendetem Polieren werden die Schliffproben aus dem Gips gedriickt,
um einzeln gedtzt und untersucht zu werden.

G. Verfahren zur Trennung und Bestimmung der Korngrien von
Schleif- und Poliermittein.

Die Verbesserungen in der Schleif- und Poliertechnik und die Anwendung
automatischer Verfahren erfordern sorgfiltig gestufte Schleif- und Poliermittel.
Die Nachteile und der Zeitverlust, der durch vereinzelte grobere Kornchen beim
Schleifen und Polieren entstehen kann, sind geniigsam bekannt.

Roppa beschreibt ein einfaches Hilfsmittel zur moglichst scharfen Trennung
bestimmter Korngrofen bei Schmirgelpulvern und Poliermitteln. Eine Auf-
schwemmung des betreffenden Pulvers wird eine Zeitlang stehengelassen. In
bestimmten Zeitabstinden wird die Flissigkeit von der aufgeschwemmten
Losung bis zu einer bestimmten Tiefe abgesaugt. Zeit und Menge sind nach
der gewiinschten Korngrofie zu bestimmen. Feinste Verteilung des Pulvers
kann durch Anwendung einer Kolloidmiihle erreicht werden. Zur Vermeidung
von Flockenbildung in der Aufschwemmung wird ein geringer Zusatz von
Natriumsilikat beigemischt. Bei Tonerde kommt auf eine Aufschwemmung von
100 g Tonerde in 500 cm® Wasser 1 cm? einer 40proz. Natriumsilikatlosung.

Bexepicks und WRETBLAD geben ein Mikrofiallungsverfahren an, mittels
dessen die KorngréBe der Abstufungen von Schmirgel- und Polierpulvern be-
stimmt werden kann.

Eine Probe von etwa 1 mg Gewicht fallt durch eine Losung in einem Vertikal-
rohr, dessen verschiedene Temperaturbereiche eine stindige Zunahme der Dichte
der Loésung von oben nach unten bewirken. Die Gewichte der verschiedenen
KorngréfBien werden durch die in der mikrochemischen Technik iiblichen Verfahren
bestimmt. Messungen feiner Schleifmittel nach diesem Verfahren stimmen mit
mikroskopischen Messungen nahezu tiberein.

1 Weitere Angaben iiber selbsttéitig arbeitende Schleif- und Poliermaschinen: EPsTEIN, S.,
und J. P. BuckreYy: Bur. Stand. J. Research 3, 783 (1929); Stahl und Eisen 50, 1001
(1930). — JarrerT, T, C.: Trans, Amer. Soc. Met. 27, 758 (1939); Stahl und Eisen 1940.
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IV. Yorpolierverfahren.

Es ist in zahlreichen Fillen ratsam, nach dem Schleifen auf Schmirgelpapier
und vor dem Polieren eine Zwischenbehandlung einzuschieben, die vor allem die
Entfernung der beim Schleifen entstandenen Bearbeitungsschicht bezweckt. Auch
wird durch diese Vorbehandlung das Polieren selbst verkiirzt und die Entstehung
eines Oberflichenreliefs durch zu langes Polieren vermieden. Von der Art des
Werkstoffes hingt es ab, ob dieses Vorpolieren mdglichst nafl oder moglichst
trocken auszufiihren ist.

Fiir Eisen und Stahl eignet sich nach GoErEXs das folgende Verfahren:

Zwei geschliffene Spiegelglasplatten werden mit mehreren Lagen diinnen
Flanells oder Poliertuches bespannt, die man auf der Riickseite der Platten mit
starkem Zwirn verniht. Die GroBe der Platten wird zweckmafig so gewihlt,
daB sie in flache Schalen, wie sie zur photographischen Entwicklung benutzt
werden, passen.

Loses Schmirgelpulver (1 min und 120 min geschlimmt) wird mit dem Finger
in das Tuch eingerieben, etwa 5 g fiir die Platte. Danach wird etwas Seifenlosung,
die in kaltem Zustand dickfliissig sein muB, auf jede Platte gegossen und ebenfalls
mit dem Finger verrieben.

Die bis zur Schmirgelkérnung 00 vorgeschliffenen Proben werden zuerst auf
dem gréberen Schmirgelbrei geschliffen, bis alle Kratzer der Kérnung 00 ver-
schwunden sind, dann auf der Platte mit dem feineren Brei weitergeschliffen
und danach in iblicher Weise poliert.

Statt dieses Handpolierens kann auch in gleicher Weise auf langsam drehenden
Horizontalscheiben vorpoliert werden.

Ein trockenes Vorpolierverfahren bewihrt sich besonders fiir Nichteisen-
metalle und deren Legierungen.

Als Unterlage dienen ebenfalls zwei Spiegelglasplatten, die mit weichem
Baumwollstoff bespannt werden. Als Poliermittel dienen Dujardin-Polierpasten
Nr. 1 und 2. Bei sehr weichen Metallen, wie Blei, wird mit, reichlicher Anfeuchtung
durch Spiritus gearbeitet. Bei Metallen von der Hérte des Kupfers und Aluminiums
werden in wenigen Minuten spiegelblanke Oberflichen erzielt, bei weicheren
Metallen ist lingere Zeit erforderlich (A. MEYER).

Das Vorpolieren auf drehenden Scheiben erfolgt am besten bei 300 bis
600 Umdr/min. Die Scheiben werden mit Tuch bespannt, als Poliermittel kommt
geschlimmter Schmirgel (120 min) in Betracht.

Tiicher auf Polierscheiben sind immer sehr fest zu spannen, da die Schliff-
probe sonst hiingenbleibt und heftig aus den Fingern gerissen wird, auch leicht
das Tuch einreiflen kann.

Vorpolieren und Nachpolieren ist niemals auf derselben Tuchscheibe vorzu-
nehmen, da es nicht mdglich ist, alle Spuren des Vorpoliermittels aus der Scheibe
zu entfernen.

Zum Vorpolieren von graphit- und temperkohlehaltigen GuBeisen-Proben
wie auch von Proben fiir die Untersuchung von Einschliissen empfehlen BEREGE-
KOFF und FORGENG einen wenig nachgiebigen segeltuchartigen Stoff (Bespan-
nungsstoff fiir Flugzeugfliigel) oder ungebleichten Nessel. Bei Proben mit leicht
ausbrockelnden Einschliissen, wie Aluminiumoxyd, ist zu Anfang nur wenig
feucht, zuletzt fast trocken zu polieren. Dasselbe gilt auch fiir Bleibronze.
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Beim Vorpolieren werden die Schliffproben mit leichtem Druck von der Mitte
der Scheibe zum Rand und wieder zuriick gefiihrt, die Schliffprobe wird so ge-
halten, da die Schleifbahnen der vorhergehenden Schmirgelkérnung im rechten
Winkel geschnitten werden. Trockenpolieren und Reliefpolieren ist zu ver-
meiden, zu langes Polieren reiflt die feineren Einschliisse heraus, bewirkt Loch-
bildung und laBt die Korngrenzen hervortreten. Sind nach 5—10 min langem
Polieren die Mehrzahl der Schmirgelpapierkratzer entfernt und bleiben einige
iibrig, so ist es zwecklos, weiter zu polieren. Es ist dann notwendig, auf die letzte
oder vorletzte Schmirgelkérnung zuriickzugehen und rechtwinklig zu diesen
Kratzern zu schleifen.

Zeigt die Schliffprobe keine Schleifbahnen von der letzten Schmirgelkérnung
mehr, sondern nur die Richtung der Vorpolierscheibe, so wird sie jetzt einige
Minuten entgegengesetzt zur Drehrichtung um die Scheibe bewegt, bis die
Bahnen der ersten Vorpolierrichtung entfernt sind. Danach wird die Probe
griindlich gewaschen und getrocknet.

Ob als Verdiinnungsmittel fiir das Poliermittel Wasser, Seifenwasser oder
eine Mischung von Wasser und Spiritus anzuwenden ist, hingt von der Art des
zu polierenden Werkstoffes ab.

Bei Dauergebrauch sind die Polierscheiben ab und zu abzuwaschen und
griindlich abzubiirsten. Bei Nichtbenutzung darf das Poliermittel auf den
Scheiben nicht antrocknen, sie sind deshalb feucht zu halten oder vor dem Bei-
seitesetzen gut auszuwaschen.

FEs ist bereits auf S. 14 auf die Notwendigkeit mehrfachen Polierens mit
abwechselndem Atzen zur Entfernung der Bearbeitungsschicht von Schliffproben
hingewiesen, wie sie bei Werkstoffen geringer und mittlerer Harte durch den
Schleifvorgang erzeugt wird. PULSIFER entwickelte ein Verfahren zur raschen
Herstellung von Schliffproben, von dem Gedanken ausgehend, dafl das Polieren
nur eine Vorarbeit ist, und daB die Beseitigung der letzten feinen Risse von den
Atzmitteln iibernommen werden muS.

Die Schliffproben werden zuerst gefeilt, dann von Hand auf Schmirgelpapier
weiter bearbeitet bis zur Schmirgelkérnung 000. Eisen- und Stahlproben werden
danach leicht geitzt, bevor die Weiterbehandlung vorgenommen wird, die das
iibliche Polieren auf drehenden Tuchscheiben ersetzen soll. Diese Behandlung
erfolgt auf paraffiniiberzogenen Holzbrettchen, die mit Tuch oder Waschleder
bespannt werden. Zwei solcher Brettchen sind erforderlich, da zwei verschiedene
Poliermittel zur Anwendung kommen:

a) Carborundumpulver 600,

b) Tripoli (Tripel).

Beide Vorpolierpulver werden griindlich gewaschen, dann jedes fiir sich zu
einem dicken Brei verriihrt. Ein groBerer Vorrat von gewaschenem Schmirgel-
pulver ist in Flaschen vorritig zu halten.

Die Brettchen haben eine Fliche von etwa 15 cm? bei einer Dicke von 15 bis
20 mm. Von dem Vorpolierbrei wird so viel aufgetragen, dafl eine Fliche von
3—5 cm? etwa 0,3 mm dick bedeckt wird. Beim Schleifen ist nur so stark zu
driicken, daB der Schliff auf der Paste gleitet, ohne das Tuch bzw. Leder zu
beriihren. Nachdem die Probe etwa 100mal schnell hin und her gerieben ist,
wird eine Atzung mit einem fiir den Werkstoff geeigneten Atzmittel vorgenommen
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und dieses abwechselnd 3mal wiederholt auf jeder Paste. Bei Nichteisenmetallen
geniigt es, nur mit Tripoli zu arbeiten. Bei Werkstoffen, die die Tripolipaste bei
einfachem Reiben schwirzen, kann das Zwischenitzen fortgelassen werden.
Auf einem Fleckschen Paste kénnen Hunderte von Schliffen hergestellt werden,
es ist nur von Zeit zu Zeit notwendig, die obere Schicht etwas zu erneuern, be-
sonders zum SchluBl des Polierens. Die Paste auf dem Schleifbrett braucht nur
angefeuchtet zu werden und ist fertig zum Polieren. Durch das Zwischenitzen
wiahrend des Polierens wird die Schliffherstellung sehr beschleunigt. Die Be-
arbeitungsschicht und iiberdeckte Schleifkratzer werden auf diese Weise entfernt,
so daB nach dem letzten Polieren nur noch kurzes Atzen erforderlich ist. Nach
Pursirer kann eine Probe in 2—5 min mit einer zur Herstellung von Gefiige-
aufnahmen geeigneten Schlifffliche versehen werden.

Das Verfahren hat den Vorteil, da8 sich sehr schnell Schliffe ganz von Hand
herstellen lassen, da keine Schleif- und Poliermaschinen benutzt werden. Die
erhaltenen Schliffflichen erscheinen jedoch nicht poliert, sondern matt, und
die Atzung muB ziemlich tief sein, wenn das Gefiige klar herauskommen soll.
Die so hergestellten Schliffflichen eignen sich gut fiir orientierende Gefiigeunter-
suchungen und fir Aufnahmen bei schwachen VergroBerungen.

Die von PursiFer verwendeten Atzmittel sind folgende:

Fiir Eisen und Stahl: Alkoholische Salpeter- oder Pikrinsiure oder eine
gesittigte Kaliumchloratlosung, der auf 100 cm? 0,5 cm?® Schwefelsiure zugesetzt
werden.

Fiir nichtrostende Stahle: Konzentrierte Salzsdure mit geringem Zusatz von
Chromsaure(anhydrid).

Fiir Kupferlegierungen (einschlieflich Kupfer-Nickel und Berylliumbronze):
Konzentrierte Salpetersdure mit einem geringen Zusatz von Chromsgureanhydrid.
Bei Legierungen mit zwei Kristallarten kann ein kurzes Nachéitzen mit folgender
Losung eine Dunkelfirbung des [-Bestandteils und stirkere Betonung von
Zwillingsbildungen bewirken:

Wasser . . . . . .. . . ... 100 cm?
Salzsgure, konz. . . . . . . .. 1,
Eisenchlorid . . . . . .. . .. 10g
Chromséureanhydrid . . . . . . lg

Fiir Zinklegierungen: Das ParmerToN Atzmittel s. S. 202.

V. Polierverfahren.

Das Polieren von Schliffproben hat den Zweck, die feinen Kratzer von der
letzten Schmirgelkérnung (Schmirgelpapier 5/0 mit Ol getrinkt) oder vom Vor-
polieren zu beseitigen. Abwechselndes Polieren und leichtes Atzen beseitigt auch
die beim Schleifen entstandene Bearbeitungsschicht, wenn sie nicht schon durch
das Vorpolieren entfernt wurde. Die Betrachtung polierter Schliffproben im
Mikroskop zeigt hiufig eine vollig kratzerfreie Schlifffliche, wihrend nach dem
ersten leichten Atzen zahlireiche Kratzer auftreten. Dies ist besonders bei weichen
Schliffproben der Fall, zu denen auch ferritische und austenitische Stahle zu
rechnen sind. Es erklirt sich daraus, daB3 auch beim Polieren noch ein leichtes
FlieBen und Schmieren des Metalls stattfindet, wodurch die Kratzer iiberdeckt
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werden. Beim Atzen wird dieses iiber die Kratzer geschmierte Metall zuerst
aufgelost, wodurch sie wieder in Erscheinung treten.

Bei fortschreitendem Atzangriff verschwinden zuerst die feineren Kratzer,
allmahlich auch die groberen, dies jedoch nur, wenn ein starkerer Abbau des
Gefiiges erfolgt. Bei einfacher Korngrenzenitzung werden die Kratzer nicht
beseitigt.

Das auf polierten ungeédtzten Schliffflichen oft sichtbare Relief ist nicht immer
eine Folge unsachgemiBen Polierens. Auch sorgfiltig vorgeschliffene und kurz
polierte Schliffproben mit nur einer Kristallart zeigen Relief, wenn leichte Schrig-
beleuchtung angewendet wird. Das ist darauf zuriickzufithren, dal die einzelnen
Kristallite je nach der Lage ihrer Kristallachsen dem Schleifdruck mehr oder
weniger Widerstand entgegensetzen. Dadurch entsteht schon beim Schleifen
ein gewisses Relief, bei dem die Kornflichen hoher und tiefer in der Schliffebene
liegen, je nach der Kristallachsenrichtung und deren Lage zur Schnittfliche.
Bei dem auf das Schleifen folgenden Polieren werden die Schleifkratzer zuerst
von den hoher liegenden Kornern entfernt, allméahlich auch von den tiefer liegen-
den, je nach der Beschaffenheit des Poliertuches. Ist das Tuch schon zu stark
abgenutzt oder wird kein geeignetes Poliermittel verwendet, so werden die
tiefer liegenden Korner beim Polieren nicht erfaBt und infolgedessen auch nicht
kratzerfrei (vgl. Abb. 8a--d).

1. Poliermittel. Das gebriauchlichste Poliermittel ist Tonerde (Aluminium-
oxyd), die im Handel in verschiedenen Feinheitsgraden erhéltlich ist. Nach
1E CHATELIER nimmt die Angriffsgeschwindigkeit der nachstehenden Poliermittel
in nachstehender Reihenfolge ab:

Aluminiumoxyd

Chromoxyd

Eisenoxyd (Polierrot).
In neuerer Zeit wird auch Magnesiumoxyd vielfach als Poliermittel verwendet,
besonders fiir weiche Metalle und Leichtmetalle, es erfordert jedoch besondere
Sorgfalt wegen seiner Neigung zu Karbonatbildung, sobald es Luft und Feuchtig-
keit ausgesetzt ist.

Zum Polieren wird frisch geglithtes oder unter Luftabschlufl aufbewahrtes
Magnesiumoxyd auf das vorher angefeuchtete Poliertuch gestreut und nach
Zugabe von einigen Tropfen Wasser mit den Fingern verrieben. Auf diese Weise
konnen harte Teilchen entfernt werden. Poliert wird auf langsam drehenden
Scheiben, zuletzt auf dem ausgewaschenen Tuch fast ohne Magnesiumoxyd. Bei
Verwendung von Magnesiumoxyd ist stets mit destilliertem oder gekochtem
Wasser zu arbeiten, da es sich leicht mit der Kohlensidure des Leitungswassers
verbindet. Das gebildete Magnesiumkarbonat besteht aus groben Koérnern, die
tiefe Kratzer auf der Schlifffliche hervorrufen. Das Poliertuch ist nach dem
Polieren sogleich auszuwaschen und in verdiinnte Salzsiure (1—3%) zu legen.

Lucas empfiehlt, zur Priifung von Magnesiumoxyd eine Messerspitze davon
auf die Zunge zu nehmen und unter dem Gaumen zu verreiben.

Um das Trockenwerden der Polierscheiben zu verhindern, kann der wésserigen
Aufschwemmung von Magnesiumoxyd Glyzerin zugesetzt werden, der Angriff
beim Polieren wird dadurch allerdings herabgesetzt, weshalb es fiir manche
Werkstoffe nicht anwendbar ist.
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Beispiel fiir fortschreitende Polierwirkung, dargestellt durch Abbildungen der gleichen Probenstelle.

Abb. 8a, Gegliihtes Elektrolyteisen. Bei Verwendung eines abgenutzten Poliertuches werden nur die héher
liegenden Oberflichenelemente von der Polierwirkung erfaBt. (Vergr. x 200.)

Abb. 8b. Verwendung eines neuen Poliertuches der gleichen Stoffbeschaffenheit wie das vorhergehende
bedeutet keine nennenswerte Verbesserung der Polierwirkung. (Vergr. X 200.)

Abb. 8¢. Verwendung eines feineren Tuches mit weicher Behaarung bewirkt ein gleichmidBiges Polieren der
ein Relief darstellenden Schlifffliche. Infolge der Hohenunterschiede der einzelnen Korner werden die Korn-
grenzen bereits bei den ungedtzten Schliffproben sichtbar. (Vergr. x 200.)

Abb. 8d. Atzung mit alkoholischer Salpetersiure (1 min) 148t in diesem Fall keine latenten Schleif- und
Polierkratzer sichtbar werden, die Korngrenzen erscheinen schirfer umrissen und einzelne Korner beginnen
sich leicht zu firben. (Vergr. x 200.)
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StockToN empfiehlt Chromsesquioxyd als billiges und fiir laufenden Ge-
brauch geeignetes Poliermittel; es wird durch Ausglithen von sehr reinem Am-
moniumbichromat und Zerreiben zwischen den Handflichen hergestellt. Die
Aufbewahrung erfolgt in einer weithalsigen Stopfenflasche. Die Weiterverwen-
dung erfolgt wie bei Magnesiumoxyd. Es ist darauf zu achten, daf die Probe
ohne Ansaugen auf dem Poliertuch immer leicht gleitet.

Eine Mischung von Chromoxyd und Wachs wird besonders zum Polieren
von Nichteisenmetallen verwendet. Die bis zur Schmirgelkérnung 4/0 vor-
geschliffenen Proben werden auf drehenden Scheiben mit feinem Tuch und
Chromwachs fertigpoliert. Vor dem Polieren wird die drehende Scheibe kraftig
mit Chromwachs bestrichen, so daBB etwa ein Drittel des Scheibendurchmessers
damit bedeckt ist. Diese Schicht wird mit Spiritus getrinkt, der mittels Spritz-
flasche oder Wattebausch aufgebracht werden kann., Wihrend des Polierens ist
die Scheibe gut feucht zu halten, um Anlaufen der Schliffproben zu vermeiden.
Zu Anfang werden die Schliffproben (insbesondere Al-Legierungen) mit kréiftigem
Druck von innen nach auflen bewegt. Sobald die Schlifffliche blank wird, ist
der Druck zu verringern und weiter zu polieren, bis die bei dem kréaftigen An-
driicken entstandenen Polierkratzer entfernt sind. Bei zu trockenem Polieren
haftet die Paste an der Schlifffliche, diese ist dann mit Alkohol und Watte
sogleich zu sdubern. Leicht oxydierende Metalle und Legierungen wie Kupfer,
Aluminium, Magnesium, Zink, Blei und ihre Legierungen sind zunéchst mit viel
Wachs und viel Spiritus vorzupolieren. Stahlproben kénnen trockener poliert
werden. Von Zeit zu Zeit ist die Polierscheibe mit einem in Spiritus getrankten
sauberen Wattebausch abzuziehen, damit sich nicht zuviel alte Paste darin
festsetzt.

Sobald die Schlifffliche spiegelblank erscheint, ist zur Entfernung letzter
feiner Polierkratzer auf einer sauberen Tuchscheibe mit Alkohol und sehr wenig
Chromwachs oder nur mit Alkohol nachzupolieren. Diese Fertigpolierscheibe ist
in der vorerwihnten Weise mehrmals zu reinigen. Das letzte Feinpolieren kann
auch mit Tonerde 2 oder 3 vorgenommen werden.

Die polierte Schlifffliche ist vor dem Atzen sorgfiltig von Wachsspuren
zu befreien. ZweckmiafBig wird die Schliffprobe vor dem Atzen auf einem
Tuch- oder Lederlappen mit einem dicken Tonerdebrei leicht hin und
her gestrichen, um sie zu entfetten. Nach personlicher Mitteilung von
M. UNGERER.

Als Verdinnungsmittel beim Polieren kommt meistens Wasser in Frage.
Seifenzusatz beschleunigt den Angriff beim Polieren, erschwert aber durch
Schlupfrigkeit das Halten der Schliffproben und ist deshalb fiir rasch drehende
Vertikalscheiben weniger zu empfehlen.

Fiir Blei, Zinn und Magnesium, auch fir Aluminium empfiehlt sich wie beim
Vorpolieren Spirituszusatz.

2. Polierunterlagen. Am besten eignet sich fiir Polierzwecke Tuch mit
feiner Behaarung, die um so feiner zu sein hat, je weicher der zu polierende
Werkstoff ist. Fiir Leichtmetalle und ganz weiche Metalle ist Samt (Baumwoll-
samt) vorzuziehen. Von Wichtigkeit ist die Faserauflage des Polierstoffes; sobald
diese abgenutzt ist, ist die Polierwirkung des Stoffes erschopft, er kann nur noch
als Unterlage beim Vorpolieren dienen.
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Fiir harte Schliffproben kommt dickes festes Poliertuch in Frage, wihrend
sich fiir weiche Proben diinneres Tuch empfiehlt, um zu starke Reliefbildung zu
vermeiden.

3. Das Polierverfahren. Die nach dem Schleifen und Vorpolieren sorgfiltig
abgewaschenen und abgewischten Schliffproben werden entgegengesetzt zur
Scheibendrehrichtung langsam um die Scheibe bewegt. Dabei wird das Polier-
mittel durch einen Zerstduber auf die Scheibe geblasen. Die Drehgeschwindigkeit
der Scheibe richtet sich nach der Hirte des Werkstoffes. Fiir gehiirtete Stahl-
proben und Werkstoffe dZhnlicher Harte sind hohe Umdrehungsgeschwindigkeiten
(1200—1700 Umdr/min) notwendig, um nicht auf zu lange Polierzeiten zu
kommen. Dauert das Polieren bei Eisen- und Stahlproben linger als 5 min, so
sind beim vorhergehenden Schleifen Fehler gemacht worden, die erst beseitigt
werden miissen, ehe eine einwandfreie Oberfliche beim Polieren erzielt werden
kann. Mit Ausnahme von ferritischen und austenitischen Stihlen und GuBeisen
ist fiir Eisen- und Stahlproben meistens kein Vorpolieren erforderlich, wenn
richtig geschliffen wurde. Tritt beim ersten Atzen nicht gleich das wahre Gefiige
zutage, so geniigt in den meisten Fillen einmaliges Abpolieren, um beim nach-
folgenden Atzen ein einwandfreies Atzgefiige zu erhalten.

Bei weicheren Werkstoffen sind Scheiben mit geringeren Umdrehungs-
geschwindigkeiten angebracht, fiir Reinaluminium und weiche Aluminium-
legierungen eignen sich 80—300 Umdr/min.

Besonders empfindliche Schliffproben kénnen von Hand auf Samt poliert
werden.

4. Reliefpolieren. OsmoxND bediente sich dieses Verfahrens zur Unterscheidung
von Gefiigebestandteilen verschiedener Hérte. Als Polierunterlage dient Gummi
oder Pergament, das Poliermittel ist dem Werkstoff anzupassen. Durch Zusatz von
SiiBholzextrakt oder Ammoniumnitratlésung kann die Wirkung verstiarkt werden.

5. Saubern und Trocknen der Schliffproben nach dem Polieren. Nach dem
Polieren sind die Schliffproben sorgfiltig von anhaftendem Poliermittel zu be-
freien, am zweckmiBigsten geschieht dies in flieBendem Wasser sogleich nach
dem Polieren. Spuren von leicht angetrocknetem Poliermittel sind nur schwer
zu entfernen. Nach dem Abspiilen mit Wasser wird die Schlifffliche am besten
mit Alkohol betropft und, wenn die Art des Atzmittels es zuliBt, ohne Abtrocknen
sogleich gedtzt. Soll eine groBlere Anzahl von Schliffproben gleichzeitig geitzt
und untersucht werden, so empfiehlt es sich, die in Wasser abgespiilten Proben
in einem zugedeckten Gefdf in Alkohol aufzubewahren. In den meisten Fillen
gelingt die Atzung besser, als wenn die Proben vor dem Atzen abgetrocknet
werden, da die Schlifffliche sonst leicht oxydiert oder Gase aufnimmt. Nur
in einigen Fillen, die spiter erwiihnt werden, ist die Atzung nicht sofort nach
dem Polieren vorzunehmen.

Zu trocknende Schliffproben werden nach dem Abspiilen mit Alkohol ab-
getropft und am Féhn getrocknet. Wirksamer ist die Anwendung von heiBlem
Wasser und Prefluft.

Trocknen mit weichem Leinen, Zellstoff oder Waschleder ist auch zulissig,
diese miissen jedoch vollig sauber sein. Waschleder enthilt im kiuflichen Zustand
meistens betrichtliche Mengen Fett, es ist deshalb vor Gebrauch in Benzin zu
waschen.

Berglund-Meyer, Handbuch. 3
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6. Elektrolytisches Polieren. Ein elektrolytisches Verfahren zur Entfernung
der beim Schleifen entstandenen Bearbeitungsschicht wurde von JAQUET ent-
wickelt. Es beschriinkt sich auf reine Metalle oder Legierungen mit einer Kristall-
art. Fir Legierungen mit mehreren Kristallarten oder Gefiigebestandteilen ist
es wegen der verschiedenen Losungsgeschwindigkeiten nicht geeignet; ebenso

werden sich Schwierigkeiten bei nichtmetallischen
__,(\D/fﬂ’””"" Einschliissen ergeben.
_ + Fiir elektrolytisches Polieren von Reinkupfer
und «-Messing wird Pyrophosphorsiure als
Ampéremerer, | Elektrolyt verwendet. Die vorgeschliffene Probe
@) wird mit einem organischen Losungsmittel ent-
T fettet und waagerecht mit der zu polierenden
Fliche nach oben in den Elektrolyten gesetzt.
Als Kathode dient ein in etwa 8—10 mm Abstand
waagerecht iiber der als Anode geschalteten
Schliffprobe angebrachtes Kupferblech (Abb. 9).

A 8 Senkrechte Anordnung von anodischer Schliff-

Hidersrand(F) probe und Kathode erfordert hohere Stromdichten.
Die nicht zu polierenden Fléchen der Schliffprobe
werden mit einem Lackiiberzug isoliert. Bei einer
Stromguelle Schlifffliche von 1 cm? kann die Kathodenfliche
o 8—10 em? betragen.
Abb. 9. Abb. 10 zeigt eine fir Kupfer geltende Dar-
stellung der Beziehung von Spannung und Strom-
dichte. Bis zum Punkt D erfolgt Losung der Anode unter Bildung einer
matten Oberfliche. Uber Punkt C' hinaus entsteht eine glatte glinzende
Schlifffliche, die einer mechanisch polierten Schlifffliche gleichkommt. Bei
Punkt D beginnt Gasblasenentwicklung, die
blanke Schlifffliche wird durch zahlreiche
Piinktchen, entstanden durch anhaftende
Gasblasen, zerstort. Die giinstigste Behand-
lung erfolgt unter den Bedingungen, die
dem Kurvenabschnitt C—D entsprechen.
In diesem Abschnitt beeinfluit allein die
Spannung den elektrolytischen Vorgang, die
Stromdichte dndert sich nicht bis zum Auf-
treten von Gasblasen in Punkt D. Da sich
die Spannung leicht bestimmen 148t, braucht man zur Durchfiihrung der
richtigen Behandlung nur eine Spannung etwas unterhalb der zu D gehdrigen
Spannung anzulegen. Man wahlt fiir V, eine Spannung von 1,8—1,9 V, wenn
die Spannung bei V, 2,1V betrigt.

Mit einer Lésung von 530 g Pyrophosphorsiure (H,P,0,) auf den Liter
Wasser, die als Elektrolyt dient, dauert das elektrolytische Polieren von vor-
geschliffenen (bis 5/0) Kupfer- und Messingproben bei einer Spannung von
1,9V 10—15 min. Gasblasenentwicklung setzt bei etwa 2,1 V ein. Bei dieser
Hochstspannung  betrigt die Stromdichte bei waagerechter Anordnung fiir
Kupfer 0,6 Ajem?, fiir Messing 1,3—1,5 Ajem®.  Bei senkrechter Anordnung

Klemmensparnnung
Abb. 10.
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ist fiir Polieren unter sonst gleichen Bedingungen eine Stromdichte von
0,95 Ajem? erforderlich.

Entsteht beim Waschen und Trocknen ein weiller Schleier auf der Schliff-
fliche, so kann er durch Eintauchen in verdiinnte Phosphorsidure gelost werden

Die Gefiigeentwicklung nach dem Polieren wird mit den iiblichen Atzmitteln
oder auf elektrolytischem Wege vorgenommen. Letzteres erfolgt in der gleichen
Losung wie das Polieren bei einer Stromdichte von 0,1—0,15 A/em? und einer
Atzdauer von wenigen Sekunden.

Fiir x-f-Messing gelten die gleichen Versuchsbedingungen, wie vorstehend
angegeben, es wird jedoch keine glinzende Oberfliche erzielt, ebensowenig bei
o-Messing mit hohen Gehalten an Eisen oder Blei. Die elektrolytisch polierte
Schlifffliche ist jedoch frei von Schleifkratzern und zeigt beginnende Gefiige-
entwicklung, die durch kurze Behandlung bei geringerer Stromdichte in der
gleichen Losung verstirkt werden kann.

Fiir Bronze ist das Verfahren weniger geeignet als fiir Kupfer oder «-Messing.
Es ist schwierig, alle Schleifkratzer zu entfernen, da die Einwirkungsdauer wegen
der unterschiedlichen Angriffswirkung auf die verschiedenen Gefiigebestandteile
eine beschrinkte sein muf.

Als Elektrolyt fiir Bronze dient eine Losung von 990 g Orthophosphorsiure
(H,PO,) auf den Liter Wasser bei 0,1—0,2 Ajcm?.

Fiir Blei, Zinn und Blei-Zinn-Legierungen dient eine Mischung von 650 bis
750 cm3 Eisessig und 250—350 cm?® Uberchlorsiure von 55° B als Elektrolyt.

Blei wird drei aufeinanderfolgenden Behandlungen bei 0,20—0,25 A/em? aus-
gesetzt. Zwischen jeder Behandlung wird gewaschen und getrocknet.

1. 1—2 min. Die entstandene braune Schicht mufl abgewaschen werden.

2. 3—b5 min. Die Schleifkratzer sind entfernt, aber das Metall ist stark an-
gegriffen.

3. Wenige Sekunden. Die Probe wird genau beobachtet und rasch heraus-
genommen, sobald sie ein glinzendes Aussehen zeigt.

Das Gefiige von Blei kann durch lingere Behandlung nach 3. bei geringer
Stromdichte oder durch kurzes Aussetzen der Probe an Luft entwickelt werden.

Die Siuremischung ist haufig zu erneuern, da zu starke Anreicherung mit
Blei Kristallauswiichse an der Kathode entstehen 1aSt.

Bei Blei-Zinn-Legierungen treten die gleichen Schwierigkeiten auf wie bei
Bronze. Niedrige Stromdichte setzt die unterschiedliche Angriffswirkung etwas
herab.

Als Elektrolyt firr Eisen und Stahl kommt folgende Losung zur Anwendung:
765 cm? Eisessig werden langsam in kleinen Mengen in ein gekiihltes Gefdll mit
185 cm? Uberchlorsiure (65—66%, sp. G. 1,61) gegeben. Danach werden 50 cm3
dest. Wasser zugesetzt. Diese Mischung ist 24 Stunden vor Gebrauch anzu-
setzen, da die Reaktion des Wassers mit dem Eisessig ziemlich langsam erfolgt.
Wenn die Losung nach lingerem Gebrauch weniger gut arbeitet, kann die
Wirkung durch Zusatz geringer Wassermengen (etwa 1%) wieder verstiarkt
werden.

Die Losung hat einen hohen Widerstand, deshalb ist fiir das elektrolytische
Polieren vorgeschliffener Stahlproben eine Gleichstromquelle von wenigstens
50 V zu benutzen. Die Stromdichte liegt zwischen 4—6 A/dm? Wéhrend der

g%
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Elektrolyse ist die Temperatur von 30° C nicht zu iiberschreiten. Die Losung
ist leicht zu bewegen.

Bei Schliffproben, die bis zur Schmirgelkérnung 3/0 geschliffen wurden, ist
eine Polierdauer von etwa 4—>5 min erforderlich. Bei gefeilten oder auf grobem
Stein vorgearbeiteten Proben erhoht sich die Polierdauer betrachtlich. Als
Kathode dient Eisen- oder Aluminiumblech.

Beim Herausnehmen der anodischen Schliffprobe zeigt sie sich von einer
briaunlichroten Schicht bedeckt, die sogleich unter flieBendem Wasser zu ent-
fernen ist, danach wird in dest. Wasser und Alkohol nachgespiilt. Eine Gefiige-
entwicklung findet bei diesem Verfahren kaum statt, hierfiir ist mit den iblichen
Atzmitteln nachzubehandeln.

Das Verfahren eignet sich fiir weiche, unter- und iibereutektoide Stihle im
geglithten Zustand, ferner fiir martensitische, sorbitische und perlitische Stéhle.
Fiir TemperguB ist es wegen ortlicher Korrosion an den Temperkohlenestern
nicht geeignet.

Bei Kohlenstoffstahlen wird empfohlen, vor jeder Elektrolyse 0,5 g Aluminium
zuzusetzen und bei nur 3 A/dm? zu arbeiten. Der Angriff wird dadurch be-
schleunigt.

Nickel- und Nickel-Chrom-Stéhle (z. B. V 2 A) kénnen in der gleichen Lisung
bei einer Stromdichte von wenigstens 10 A/dm? poliert werden, geeigneter ist
folgende Losung:

665 cm® Eisessig

335 cm3 Uberchlorsiure (65%) .
Bei dieser Losung ist mit einer Stromdichte von 6 A/dm2 zu arbeiten. 3proz.
Siliziumstahl ist ebenfalls mit dieser Losung und der angegebenen Stromdichte
zu polieren.

Sobald eine gewisse Erfahrung gewonnen ist, bedeutet das elektrolytische
Polieren von Stahlproben eine Zeitersparnis. Die nachfolgende Anwendung der
iiblichen Atzmittel wirkt viel rascher als bei mechanisch polierten Proben, auch
werden bessere Kontraste erzielt.

Zweiter Abschnitt.

Das Atzen.

Eine glattgeschliffene und polierte metallische Oberfliche zeigt fiir gewohn-
lich kein Gefiige, da das auftreffende Licht von der gesamten Fliche gleichméaBig
zuriickgestrahlt wird. Eine Ausnahme bilden solche Legierungen, die verschieden-
farbige Gefiigebestandteile enthalten, beispielsweise die Legierungen Kupfer und
Wismut, Kupfer-Kupferoxydul u. a.

Das Atzen hat den Zweck, Stellen verschiedener chemischer oder physikalischer
Beschaffenheit sichtbar zu machen, indem es die verschiedenen Gefiigebestandteile
infolge stirkerer Angreifbarkeit oder Farbung des einen oder anderen durch das
Atzmittel unterscheiden laBt.

Eine gewisse Reliefbildung wird — oft unfreiwillig — durch mechanische
Einwirkung beim Schleifen und Polieren hervorgerufen, wenn Gefiigebestandteile
von verschiedener Hirte vorliegen. Diese mechanisch erzeugte Reliefbildung
ersetzte frither vielfach das Atzen.
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Die meisten Atzverfahren beruhen auf der chemischen Einwirkung des Atz-
mittels auf die polierte Schlifffliche, wobei entweder ein Oberfléchenabbau oder
eine Oberflichenfirbung oder Angriff von Ausscheidungen an den Korngrenzen
stattfindet.

I. Chemische Vorgiinge beim Atzen.

Die bei den metallographischen Arbeitsverfahren iiblichen Atzmittel sind
meistens Lésungen in Wasser oder in Athylalkohol oder in Mischungen beider
Fliissigkeiten. In einigen Fillen kommen auch Methyl- und Amylalkohol, Glyzerin
oder Azeton als Losungsmittel in Frage.

Bei den Atzvorgingen ist die Angriffswirkung nicht nur von der Art und
Konzentration des Atzmittels, sondern auch vom Losungsmittel abhingig. Die
Angriffsgeschwindigkeit hingt vom Dissoziationsgrad des Atzmittels, von der
elektrischen Leitfihigkeit der Losung und ihrer Diinnflissigkeit ab, welch letztere
die Diffusionsgeschwindigkeit bestimmt. Einen weiteren Einflul auf die Angriffs-
geschwindigkeit hat es auch, ob die Losung bewegt wird. Je nach der Natur des
Verdiinnungsmittels wird eine ganz verschiedene Wirksamkeit entwickelt. Der
Wassergehalt alkoholischer Losungen ist deshalb von groBier Bedeutung. Dieses
wird erldutert durch Forschungen von BENEDICKS und SEDERHOLM. Eine wenig in
Ionen aufgespaltene Lésung von 0,1proz. Salpetersiure in absolutem Alkohol
verursacht die Bildung einer sauerstoffhaltigen Schicht, die vor weiterem Angriff
schiitzt. Ein groBerer Wassergehalt in einer gleich starken Siurelosung laft
diese Erscheinung dagegen nicht auftreten.

Alkoholische Losungen haben infolge ihres geringeren Dissoziationsgrades
den Vorteil, daB sie in stidrkerer Konzentration verwendet werden konnen als
wiisserige Losungen, ohne in ihrer Wirkung zu kréiftig zu werden. Da sich alkoholi-
sche Losungen weniger aufspalten, ist eine bestimmte Menge einer alkoholischen
Atzlésung langer verwendbar als eine gleiche Menge einer wisserigen Losung.

Vom praktischen Standpunkt aus ist zu beachten, dafl eine wiisserige Losung
ungleichméBiger angreift als eine alkoholische. Das wird in erster Linie dadurch
bedingt sein, daB auf der Schlifffliche vorhandene Fettspuren durch den Alkohol
leichter gelost werden.

Am hiufigsten werden Siuren als Atzmittel verwendet. Salzsiure, FluBsdure
und Schwefelsdure setzen sich nach der Formel um:

Fe + 2H — Fe" -+ H,
infolge der Anwesenheit von Wasserstoffionen.

Die anderen Sduren haben meistens eine oxydierende Wirkung. Salpeterséure

16st beispielsweise Kupfer in folgender Weise:

3Cu 4+ 8H' + 2 NO’;—> 3 Cu” + 4 H,0 - 2 NO.
Chromséure und Pikrinsidure verhalten sich dhnlich, ebenso Schwefelsdure bei
héheren Temperaturen.

Verdiinnte Losungen von Salzséure oder Schwefelsiure greifen bekanntlich
Kupfer bei Wasserstoffentwicklung nicht an. Sobald jedoch ein oxydierendes Mittel
wie Wasserstoffsuperoxyd oder Ammoniumpersulfat hinzugesetzt wird, 16st sich
das Kupfer wie folgt:

Cu ++ 2 H + H,0, > Cu” + 2 H,0.
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Sogar der Luftsauerstoff kann als oxydierendes Mittel benutzt werden, die Re-
aktion verlduft dann aber sehr langsam.

Eine Ammoniumpersulfatlosung hat auch ohne Siurezusatz eine losende
Wirkung:

Cu + 8,07 > Cu” + 2 807,

In manchen Fillen werden alkalische Lésungen als Atzmittel verwendet. Be-
stimmte Metalle, wie Aluminium, Zinn oder Zink, deren niedrige Oxydstufen
amphotere Elektrolyte bilden, konnen in alkalischen Losungen unter Wasser-
stoffentwicklung gelést werden, wihrend das Metall selbst zum Anion wird:

2 Al + 6 OH’ —> 2 Al0,” -+ 3 H,.

Die Losung von Kupfer in Ammoniak ist ganz anderer Art. Kupfer 16st sich erst,
wenn ein oxydierendes Mittel vorhanden ist. Sauerstoff der Luft kann geniigen,
gewohnlich wird aber Wasserstoffsuperoxyd hinzugesetzt, und der Vorgang ist
dann folgender:
Cu + 4 NH, + 2 H' -+ H,0, ~> Cu(NH,)," + 2 H,0.

Die Reaktion verlauft so, weil das Kupfer Kationen und nicht Anionen bildet.

Die genannten oxydierenden Angriffsmittel haben alle ein ziemlich hohes
Reaktionspotential, aulerdem haben sie die Eigenschaft, unmittelbar Sauerstoff
zu entwickeln. Beim Atzen von Chromlegierungen tritt beispielsweise leicht
Passivitdt ein. Nun beruht die Oxydation eines Metalles darauf, dafl jedes Atom
ein oder mehrere Elektronen verliert, was sich etwa folgendermaBen darstellt:

Fe —~ Fe" 4 20.

Wenn dies so ausgefithrt wird, dall man das Metall in einem geeigneten Elektro-
lyten zur Anode macht, kann das Reaktionspotential vollkommen geregelt wer-
den durch Verdnderung der Stromdichte.

Héufig wird FeCl; als schwaches Oxydationsmittel benutzt. Beim Atzen
von Kupfer verliuft die Reaktion beispielsweise so:

Cu+2Fe” = Cu” 4 2Fe".

Sie verlauft, ohne die Aziditdt der Flissigkeit zu verdndern, deshalb treten keine
Wasserstoffionen in die Gleichung ein. Gleichzeitig hat jedoch der Sattigungsgrad
der Cl-Ionen einigen Einflul infolge der Bildung komplexer Tonen von CuCl',.
(Die Losung mul3 natiirlich leicht sauer sein, um Hydrolyse des FeCl; zu ver-
hindern.)
CuCl, verhilt sich fast ebenso wie FeCl;. Beim Atzen von Eisen ergibt sich

folgende Reaktion:

Fe + Cu” — Fe" + Cu.
Dabei wird Kupfer auf dem Eisen niedergeschlagen. Wenn jedoch Salzsiure
in geniigender Menge hinzugesetzt wird, scheidet sich kein Kupfer ab, und die
Reaktion verlauft folgendermafBen:

Fe 4 2Cu” —> Fe” 4+ 2Cu’.

Wenn keine Wasserstoffionen an der Reaktion teilnehmen, beeinfluBt die Aziditat
der Losung das Gleichgewicht nicht, aber die Séttigung des Chlorions hat eine
Einwirkung. Kupferionen konnen verschiedene Gruppen bilden gemi der
Gleichung

Cu’ + 3 Cl" — CuCl,”,
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und in diesem Falle ist das Gleichgewicht weiter nach rechts verlagert als in der
Reaktion
Cu” + 3 Ol — CuCl,.
Deshalb sollte die Gleichung fiir die Atzreaktion bei Losungen mit starker An-
reicherung von Chlorionen folgendermaflen geschrieben werden:
Fe +2Cu” + 6 Cl" > Fe” + 2 CuCl,”.

Im vorstehenden sind nur wisserige Losungen beriicksichtigt worden, bei
den praktischen Arbeiten mit kupferhaltigen Atzmitteln werden jedoch hiufig
Mischungen von Alkohol und Wasser als Losungsmittel verwendet. Das ist von
starker Wirkung auf die Dissoziationskonstanten, bleibt aber in bezug auf die
Reaktionen dasselbe.

Neben den obenerwihnten Oxydationsmitteln kénnen auch freie Halogene
gelegentlich als Atzreagenzien in Anwendung kommen, Jod in alkoholischer
Losung oder in einer wisserigen Losung von Jodkalium, Brom und Chlor in Wasser
oder Alkohol gelést. Die Losungen brauchen nicht angesiuert zu sein (wenn
sie nicht notwendig Saure erfordern, um die Féllung basischer Salze zu ver-
hindern). Die Gleichungen fiir diese Reaktionen entsprechen dem folgenden
Typus:

2Fe +3Jy >2Fe” +9J".

Bei elektrolytischen Atzungen sei noch darauf hingewiesen, daB die Natur des
Elektrolyten keine Rolle spielt (geniigend hohe Leitfihigkeit vorausgesetzt), so-
lange die Reaktion der Anode nur in der Ladung und AbstoBung von Metall-
atomen als Tonen besteht. Die Natur der Anionen bestimmt die erforderliche
Spannung an der Anode und ist ebenso von Bedeutung, wenn hier Neben-
reaktionen auftreten. Andererseits sollte die Natur der Kationen ohne EinfluB
sein; schwierig zu erkliren ist jedoch die Wirkung, die in einigen Fillen dem
Zusatz von FeCly zugeschrieben wird.

Die Wasserstoffionenkonzentration der Losung ist dagegen von einigem Ein-
fluBl, da die Reaktion an der Kathode hiufig dazu neigt, die Losung weniger
sauer zu machen.

I1. Kornéitzung.

A. Korngrenzen- und Kornfldchenitzung.

Enthilt der zu untersuchende Werkstoff mehr als eine Kristallart, so werden
die einzelnen Kristallarten oder Phasen im allgemeinen verschieden angegriffen.
Die stérker angegriffenen Flichen werden stirker aufgerauht und erscheinen
infolgedessen dunkler. In manchen Fillen tritt auch eine Farbung des einen oder
anderen Bestandteils auf.

Besteht ein Werkstoff nur aus einer Kristallart, so erscheinen die einzelnen
Kristallite gewohnlich nach dem Atzen verschieden hell, je nach der Lage der
Kristallachsen zur Schlifffliche und der davon abhéngigen Riickstrahlung des
Lichts. Die Aufrauhung der einzelnen Kristallite in verschiedener Weise beruht
auf der Freilegung einzelner Oberfléichenelemente, die in jedem Kristallit gleich-
gerichtet sind und das Licht in gleicher Weise zuriickstrahlen. Im Nachbar-
kristallit mit anders gelagerten Kristallachsen haben die einzelnen Oberflichen-
elemente eine entsprechend andere Form und Neigung zur Schliffebene, deshalb
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wird das Licht in anderer Weise zuriickgeworfen. Die Aufrauhung der Oberfldche
kann so gering sein, daB sie selbst bei stirkeren Vergrofierungen kaum wahrnehm-
bar ist. Werden die einzelnen Oberflichenelemente jedoch beim Atzen so deutlich
entwickelt, daBl sie im einzelnen wahrgenommen werden kénnen, so ergibt sich
die dem Mineralogen bekannte Erscheinung der ,Kristallfigurenitzung® (vgl.
Abb.11a u. b, 41a u. b, 46a u. b.

Die Lage der Kristallachsen zur Schlifffliche beeinfluBt auBer der Form
der Atzfiguren auch die Geschwindigkeit des Atzabbaus. Dieser erfolgt jedoch
bei den verschiedenen Atzmitteln nicht in gleicher Weise. Wihrend alkoholische
Salpetersdure und Pikrinsiure bei ferritischem Gefiige als ausgesprochene Korn-
grenzenitzmittel wirken, gilt Ammoniumpersulfat als besonders geeignetes Atz-

Beispiele fiir Kristallfigurenitzung.

Abb. 11a. Elektrolytkupfer, Atzung: Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd. (Vergr. x 1000.)
Abb. 11b. Platin-Rhodium-Draht, 0,5 mm. Atzung: kochendes Konigswasser. (Vergr. x 1000.)

mittel fiir Kornflichenitzung, weil es einen stdrkeren Kristallabbau bewirkt
als die vorgenannten Atzmittel, es ist deshalb besonders geeignet zur Entwicklung
der Kristallfigurenitzung. Auch eine Mischung von Pikrinsédure und Salzsiure in
Alkohol hat sich fiir diesen Zweck als brauchbar erwiesen, der Angriff ist nicht so
stark wie bei Ammoniumpersulfat und deshalb besonders fiir starke VergroBerungen
geeignet (s. S. 106). Abb. 12a—d zeigen eine Reihendtzung der gleichen Stelle
einer TemperguBprobe mit alkoholischer Pikrin-Salzsiure. Bei kurzer Voratzung
mit alkoholischer Salpetersiure bleibt die Schlifffliche hell bis auf ein Netzwerk
von dunklen Linien, den Korngrenzen. Fortschreitendes Atzen mit Salpetersiure
wiirde eine Verbreiterung der Korngrenzen bewirken, wihrend die Kornfléichen hell
bleiben (s. S. 109). Fortschreitender Atzabbau und Anwendung von Schrigbeleuch-
tung 148t deutlich erkennen, daf} die Erscheinung der Korngrenzen nicht auf einem
bevorzugten Angriff des Atzmittels auf diese Korngrenzen, sondern auf den durch
Atzabbau entstandenen Hohenunterschieden der einzelnen Kristallitflichen be-
ruht. Je groBer diese Unterschiede sind, um so breiter erscheinen die wie Béander
aussehenden Stufen. Bei lingerem Atzen mit alkoholischer Pikrin-Salzséure
wird durch Entwicklung von Atzfiguren die verschiedene Lage der einzelnen
Kristallite erkennbar (s. Abb. 12d).

Je nach dieser Achsenlage tritt die Grenze zwischen zwei Kristalliten als
Stufe, als Vertiefung oder — bei gleichliegenden Achsen — kaum wahrnehmbar
in Erscheinung. StoBen zwei Kristallite in spitzem Winkel aufeinander, so kann
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die Korngrenze auch als hochstehender Grat auftreten. Beispiele hierfiir geben
die Abb. 12d und 13a u. b von verschiedenen Werkstoffen.

Beispiel fiir Korngrenzen- und XKornflichenitzung durch fortschreitenden Kristallabbau, dargesteilt durch
Abbildungen der gleichen Probenstelle.

Abb. 12a. «-Eisen (TemperguBprobe). Korngrenzenitzung mit alkoholischer Salpetersiure (20 sec). (Vergr. x 1000,
Abb. 12b. Beginnende Kornflichenfirbung durch kurzes Atzen mit Pikrin-Salzsiure (5 sec). (Vergr. X% 1000.)
Abb. 12¢. Kornabbau mit gleichzeitiger Entwicklung der einzelnen Oberflichenelemente in den verschiedenen
Kornern. Pikrin-Salzsdure 2 min, (Vergr. X 1000.)
Abb. 12d. Pikrin-Salzsfiure 5 min. Schrige Beleuchtung (Lichteinfall von oben). Die als Stufen in Erscheinung
tretenden Begrenzungen der einzelnen KoOrner sind je nach der Lage der Kristallachsen in verschiedenen
‘Winkeln geneigt. (Vergr. x 1000.)
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Beispiele fiir Korngrenzen- und Kornflichenitzung.

Abb. 13a. Messing (67% Cu) «-Kristalle mit Zwillingsbildung, geitzt mit Ammoniumpersulfat-Wasserstoff-
superoxyd, Die schrige Beleuchtung (Lichteinfall von oben) 1aB8t die Zwillingsbildung plastisch hervortreten
und zeigt, daf§ die Korngrenze in diesem Fall gratartig hervortritt. (Vergr. x 1000.)

Abb. 13b. Messing (62,6% Cu), gleiche Atzung wie Abb, 13a, geringe Ausscheidung von # an den Korn-
grenzen. (Vergr. x 1000.)

Abb, 13¢. Cr-Si-Stahl mit ferritischer Grundmasse. Karbididtzung 148t das y-Netzwerk und die Verformung
durch Verschmiedung erkennen. (Vergr. x 200,)

Abb. 13d. Nachitzung der gleichen Stelle wie Abb. 13 ¢ mit VoeELscher Sparbeize in Verdiinnungslosung (60° C)
1a8t die durch Riickkristallisation gewachsenen Ferritkristalle sichtbar werden. (Vergr. x 200.)

Bei den vorstehenden Beispielen handelt es sich um sekundére Korngrenzen.

Bevorzugter Atzangriff an primiren wie an sekundidren Korngrenzen

erfolgt, wenn sich in diesen Korngrenzen Verunreinigungen oder Ausschei-
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dungsbestandteile befinden, Beispiele hierfiir geben die Abb. 13c¢, 15b und
16¢ u. d.

Bei primaren Korngrenzen erfolgt bevorzugter Atzangriff auch, wenn infolge
Kristallseigerung ein anderes Losungspotential an den Korngrenzen besteht als
im Innern der Kristallite (s. Abb. 15b u. 16¢ u. d).

Es ist bei der Wahl eines Atzmittels stets zu bedenken, welche Gefiigeerschei-
nung untersucht und sichtbar gemacht werden soll. Oft ist es notwendig, zwei
verschieden wirkende Atzmittel zu verwenden, wenn Aufschliisse iiber den Werde-
gang eines Werkstoffes gesucht werden (vgl. hierzu Abb. 13¢ u. d).

Die Verschiedenheit im Atzangriff kann auch Farbenunterschiede zwischen
den Kristalliten hervorrufen, indem sich durch den Atzvorgang auf den einzelnen
Kristalliten farbige, mehr oder weniger lésliche Haute bilden, wie es beim Atzen
von weichem FEisen mit Salpetersiure in Amylalkohol oder mit Ammonium-
molybdat der Fall ist (vgl. Abb. 20, S.58).

B. Atzmittel zum Nachweis von Aderung.

1. Atzmittel zum Nachweis von Aderung im Ferrit. Die Natur der im Ferrit
hiufig auftretenden Aderung bei Reineisen oder Stihlen mit geringem C-Gehalt
ist noch nicht geklirt. Der Annahme, dafl es sich um eine Feinausscheidungsart
wie Zementit und Nitrid handelt (HANEMANN und SCHRADER), steht die Auf-
fassung gegeniiber, dafl es sich um Stérungen des Gitters infolge innerer Span-
nungen handelt (TANGERDING, EILANDER und CorNELIUS). Hierfiir spricht die
hohere Koerzitivkraft in Proben mit Aderung gegeniiber dderungsfreien Proben.
Aderung tritt sowohl in langsam abgekiihlten wie in abgeschreckten Proben auf,
in letzteren sogar in stirkerem Mafle. Nach AMMERMANN und KORNFELD kann
Aderung durch Rekristallisation beseitigt und durch nachfolgende Gliihung im
y-Gebiet von neuem hervorgerufen werden. Der Reinheitsgrad des Eisens hat
keinen EinfluB auf das Auftreten von Aderung; ein durch Sublimierung im
Vakuum erzeugtes Eisen zeigte stirkere Aderung als Elektrolyteisen. Nach
NorTHCOTT handelt es sich um Ausscheidungsvorginge oxydischer Bestandteile.
OBERHOFFER (8. 75) beobachtete bei der Untersuchung sauerstoffarmer und sauer-
stoffreicher Stihle Aderung des Ferrits nur in letzteren. Durch Glithen im
Wasserstoffstrom kann die Aderung des Ferrits nach NorTHCOTT verringert bzw.
beseitigt werden. So behandelte Proben zeigen dderungsfreie Rander; pordse
Proben, in denen der Wasserstoff leichter diffundieren kann, sind nach der
Glihung im Wasserstoffstrom &dderungsfrei.

Nach NortacoTT kann Aderungsgefiige auch in Nichteisenmetallen und ihren
Legierungen beobachtet werden, ebenso beobachtete R. VoerL Aderung im
Kadmium, das auch keine polymorphe Umwandlung aufweist.

Bei den iiblichen Atzungen ferritischer Gefiige tritt die Aderung nicht in
Erscheinung. Erst lingeres Atzen mit alkoholischer Pikrin- oder Salpetersiure
148t Aderung sichtbar werden. Auch alkoholische Pikrin-Salzsiure (Abb.14a u. b)
sowie die kupferhaltigen Atzmittel nach FrY und STEAD sind geeignet. TRITTON
empfiehlt zur Entwicklung von Aderungsgefiige in gut polierten Proben eine
Atzung von 5 min in 0,5 proz. Salpetersiure. Nach NorracorrT 148t wiederholtes
Atzen mit Pikrinsiure die Aderung besser sichtbar werden als lingeres Eintauchen
der Schliffprobe auf einmal, besonders bei rein ferritischen Gefiigen. Fiir Stihle
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mit niedrigem Kohlenstoffgehalt empfiehlt NortHCOTT Wechselitzungen mit
Pikrinsdure und STEADscher Atzlosung:

Beispiele fiir Aderung im o-Eisen.

Abb. 14a. Weicheisen (Kesse.l.blech). Atzung mit alkoholischer 2proz. Salpetersiure 138t Korngrenzen, aber noch
keine Aderung erkennen. Senkrechte Beleuchtung. (Vergr. X 500.)

Abb. 14b. Nachitzung der gleichen Probenstelle mit Pikrin-Salzsdure 1i8t in einigen Kristalliten Aderung in
Form unregelmiBiger Spaltbildung deutlich werden. Die schrige Beleuchtung (Lichteinfall von oben) gibt ein
plastisches Bild der Kristallage und der durch den Kristallabbau bewirkten Oberflichenunterschiede. (Vergr. x 500.)

1. Gesittigte Losung von Pikrinsdure in Alkohol.

2. SteaDsches Atzmittel, zur Hélfte verdiinnt mit 50 proz. Ammoniaklésung
in destilliertem Wasser. Fiinf Atzungen von je 30 sec mit jedem Atzmittel ge-
niigen in der Regel zur Entwicklung von Aderungsgefiige. Bei Fleckenbildung
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ist auf einer feuchten Magnesiumoxydpaste leicht abzupolieren und weiterzu-
atzen.

Legierte Stable sind nach NorRTHCOTT mit 5proz. Salpetersiure in Alkohol
zu #tzen, nichtrostende Stdhle mit einer Losung von 10% Ammoniumpersulfat
und 10% Salzsiure. Stirkerer Siurezusatz beschleunigt die Atzwirkung.

2. Atzmittel zum Nachweis von Aderung in Nichteisenmetallen und ihren
Legierungen. Das im Ferrit haufig auftretende Aderungsgefiige (vgl. S. 43) kann
nach NORTHCOTT in zahlreichen reinen Metallen wie auch in Legierungen ent-
wickelt werden, wenn die geeigneten Atzmittel zur Anwendung kommen. Die
Erscheinung des Aderungsgefiiges wird auf die Feinausscheidung von oxydischen
Bestandteilen zuriickgefithrt. Durch Glithen im Wasserstoffstrom kann dieses
Gefiige beseitigt werden, wobei das Verschwinden des Aderungsgefiiges vom
Rande nach der Mitte zu fortschreitet.

Aluminiwm: Verdinnte wisserige FluBsiure.

Antimon: 30proz. Salzsiurelosung mit etwa 5% Wasserstoffsuperoxyd.

Kadmium: 1proz. alkoholische Salpetersiurelésung, anschlieBend Ammonium-
persulfat und Ammoniak, leichtes Nachétzen mit verdiinnter alkoholischer Eisen-
chloridlésung.

Kupfer: 10% Ammoniumpersulfat in 50proz. Ammoniak. Stérkere Ver-
diinnung verringert die Atzgrubenbildung etwas, bringt aber das Aderungsgefiige
weniger deutlich zum Ausdruck.

Kupfer-Aluminium- Legierungen: Léngeres Atzen mit der vorstehend an-
gegebenen sauren Ammoniumpersulfatlésung.

Kupfer-Beryllium: Verdiinnte alkoholische Eisenchloridlésung oder 5proz.
alkoholische Salpetersidureldsung.

Kupfer- Phosphor und Kupfer-Arsen: Ammoniakalische Ammoniumpersulfat-
losung und leichtes Nachétzen mit saurer Ammoniumpersulfatlésung.

Kupfer-Silizium: Ammoniakalische Ammoniumpersulfatlésung wie fiir Kupfer-
Zink, gefolgt von Atzwaschen in sehr verdiinnter FluBsiurelosung. Fiir Legie-
rungen bis 1% Silizium ist saure Ammoniumpersulfatlosung (s. Kupfer-Zinn-
Legierungen) vorzuziehen.

Kupfer-Zink- Legierungen: 10% Ammoniumpersulfat in 50proz. Ammoniak-
l6sung.

Kupfer-Zinn- Legierungen: Ammoniumpersulfatlosung wie vorstehend. Fiir
zinnreiche Legierungen ist 10% Ammoniumpersulfat in 30proz. Schwefelsiure-
losung vorzuziehen.

Magnesium: 5proz. alkoholische Salpetersdurelésung.

Nickel: Konigswasser.

Nickelreiche Nickel-Kupfer-Legierungen: Eisenchloridlosung: 10g ERisen-
chlorid, 30 cm3 Salzsidure, 120 cm® Wasser.

Nickelarme Kupfer-Nickel-Legierungen: 10% Ammoniumpersulfat in 20proz.
Ammoniak oder Eisenchloridlosung.

Silber: 10proz. Schwefelsiurelosung mit 1—2 Chromsaurekristallen.

Zink: 10proz. Schwefelsdurelosung mit 1-—2 Chromsiurekristallen.

NoRTHCOTT weist darauf hin, da manchmal ein scheinbares Aderungsgefiige
beobachtet wird, das von RiSbildung in einer beim Atzen mit Ammonium-
persulfat entstandenen Oberflichenhaut vorgetiuscht werden kann. Kupfer-
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GuB- und Knctgefiige von Phosphorbronze.

Abb. 15a. Bronze fiir Webedraht, GuBzustand, Tannenbaum-

gefiige durch Atzung mit alkohohscher Elsenchoudlosung (B5%)

entwickelt. Die kupferreichen Zonen erscheinen dunkel.
(Vergr. x50.)

Abb. 15b. Dasselbe, gedtzt mit Ammoniumpersulfat-Wasser-

stoffsuperoxyd. Die zuerst erstarrten, kupferreichen Zonen er-

scheinen bei dieser Atzung hell, In den zinnreichen Zonen
Eutektoid. (Vergr. x 1000.)

Abb. 16¢. Gefiige der gleichen Bronze nach erfolgtem Aus-

walzen und Glithen, entwickelt durch Atzung mit alkoholischer

Eisenchloridldsung. Homogene x-Mischkristalle, kein Primir-
gefiige mehr erkennbar, (Vergr. ><200.)

legierungen mit Aluminium,
Silizium oder Zinn neigen be-
sonders zu dieser Hautbildung.
Die Haut ist leicht zu ent-
fernen durch leichtes Atz-
waschen mit verdiinnter Flu8-
sdure oder einer stark an-
gesduerten Ammoniumpersul-
fatlésung. Durch Ritzen der
Oberflache mit einer Nadel und
Beobachtung bei schwacher
Vergroflerung lifit sich eine
solche Haut leicht nachweisen.

Bei sehr leicht oxydieren-
den Metallen wie Magnesium
und seinen Legierungen kann
auch beim Atzen mit ver-
diinnter alkoholischer Salpeter-
sdureldsung (0,5%) eine feine
Haut entstehen, die beim
Trocknen der Probe im Luft-
strom einreiBt und ein Ade-
rungsgefiige vortduschen kann.
Es ist eine dhnliche Erschei-
nung wie bei der Ammonium-
molybdatitzung, ohne daB
ein Umklappen der eingerisse-
nen Hautteile eintritt (vgl.
S. 58 und 8. 247).

III.Priméirgefugeatzung.

Die Erscheinung der Kri-
stallseigerung, die den Erstar-
rungsvorgang einer Legierung
begleitet, bedingt fast immer
Unterschiedein der chemischen
Zusammensetzung  zwischen
den zuerst und den zuletzt
erstarrenden Zonen bei jedem
Kristallit. Mittels eines geeig-
neten Atzmittels kann diese
Kristallseigerung sogar in Le-
gierungen mit nur einer Kri-
stallart sichtbar gemacht wer-
den, beispielsweise bei kupfer-
reichem Messing oder Bronze
(Abb. 156a—c) oder bei Eisen
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mit einem gewissen Phosphorgehalt (Abb. 16a—d; vgl. auch Sn-Bi-Legie-
rungen, S. 208).

Spitere Warmebehandlung kann diese Kristallseigerung mehr oder weniger
ausgleichen, in Kupferlegierungen gelingt dies leicht, im System Eisen-Phosphor-

Priméargefiige und Sekundirgefiige in StahlformguB.

Abb. 16a. StahiformguB (0,52% ) geglitht, Primirgefiigeitzung nach OBERHOFFER, P-reiche Zonen hell,
Die Glihung hat keinen vollstindigen Ausgleich der P-reichen und P-armen, durch Kristallseigerung entstan-
denen Zonen bewirkt. (Vergr. x15.)

Abb. 16b. Dasselbe, geditzt mit alkoholischer Salpetersiure, Sekundargefiige, die hellen, sulfidhaltigen Stellen
entsprechen den primdren Xorngrenzen. (Vergr. x250.)

Abb.16¢. Dasselbe, gedtzt mit alkoholischer Pikrinsiure (0,1%, 24 Stunden). Das Sekundirgefiige (Ferrit
und Perlit) beginnt schwach sichtbar zu werden, ein bevorzugter Angriff hat an den primiren Korngrenzen
stattgefunden. (Vergr. x100.)

Abb. 16d. - Dasselbe, Atzgefiige wie Abb, 16 ¢, stirker vergroBert. (Vergr. < 500.)
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Kohlenstoff dagegen kaum. Auf Grund dieser Seigerungserscheinungen kann man
bei letzteren ein deutliches Bild des Guligefiiges erhalten, selbst wenn die Kristalle
bei der Untersuchung infolge von polymorphen Umwandlungen oder von Re-
kristallisation eine andere Orientierung haben.

OBERHOFFER prigte die Bezeichnung , Primiritzung’ fiir eine Atzung, die
diese Unterschiede in der chemischen Zusammensetzung der Primérkristalle
sichtbar werden 14t (s. Abb. 15a und 16a). Diese Bezeichnung ist allgemein
gebrduchlich. Der entsprechende, ebenfalls von OBERHOFFER eingefiihrte Aus-
druck ,,Sekundiritzung’‘ wird selten angewendet. Er bezieht sich auf die
Kornflichen- und die Korngrenzenitzung und soll ausdriicken, daB eine Um-
wandlung oder Rekristallisation stattgefunden hat.

In der Regel bewirkt ein Atzmittel nicht nur eine Kornflichen- oder Korn-
grenzenitzung oder nur eine Primérdtzung, sondern beide Arten zugleich. Durch
die Auswahl eines geeigneten Atzmittels kann jedoch die eine oder andere Art
starker ausgeprigt werden.

IV. Beeinflussung der Atzergebnisse.

Das Ergebnis der Atzung hingt auBer von der chemischen Natur von Werk-
stoff und Atzmittel noch von anderen Einfliissen ab, dazu gehoren: Beschaffen-
heit der Schlifffliche, Atzdauer, Temperatur von Schliffprobe und Atzmittel,
ferner die Bewegung des Atzmittels wihrend des Atzens.

Durch Kaltbearbeitung des Werkstoffes werden die Eigenschaften einer
Schliffprobe sehr stark beeinfluft. Je stirker die Kaltbearbeitung des Werk-
stoffes war, um so weniger Licht wird vom geédtzten Schliff zuriickgeworfen,
bis schlieflich nur noch eine diffuse Reflexion erfolgt, die unabhingig von der
Richtung des auffallenden Lichtes ist.

Eine gedtzte Schlifffliche von stark verformtem Werkstoff 148t keinerlei
Kornaufbau erkennen ; nur Gefiigebestandteile, die in ihrer chemischen Zusammen-
setzung voneinander abweichen, kénnen unterschieden werden, z. B. Ferrit und
Zementit in kaltgewalztem Stahl.

Bei weichen Werkstoffen, bei denen sich eine leichte Kaltbearbeitung wihrend
der Schliffherrichtung schwer vermeiden 1i8t, ist es manchmal ratsam, den Schliff
leicht zu erwirmen, wodurch die Schleifkratzer der Oberflichenschicht entfernt
werden konnen. Diese Erwirmung muf natiirlich sehr sorgfiltig vorgenommen
werden, damit keine Gefiigeverinderung eintreten kann. So kann z. B. das Er-
scheinen ,,latenter* Schleifkratzer beim Atzen von Weicheisen vermieden werden,
wenn der Schliff nach normaler Vorbereitung 1—2 Stunden in einem Olbad
auf 200—300° C erhitzt wird. Danach ist ein leichtes, aber griindliches Nach-
polieren vorzunehmen. Dieselbe Wirkung wird erzielt, wenn der Schliff nach
dem Polieren lingere Zeit gelagert wird.

Hinsichtlich der Einfliisse von Atzdauer und Atztemperatur hat LoskIEwIcz
eine Reihe von Untersuchungen beim Atzen von Kohlenstoffstahl in verschiedenen
Léosungen von Salpetersiure und Pikrinséiure vorgenommen. Die Atzdauer wurde
nach dem Zeitraum bemessen, der notwendig war, um streifigen Perlit und die
Korngrenzen von Ferrit deutlich werden zu lassen, wihrend die Flichen der
Ferritk6rner noch nicht angegriffen waren.
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Die erforderliche Zeitdauer zur Erzielung der besten Atzung bei einer be-
stimmten Temperatur wurde dadurch gefunden, daBl man den Verdiinnungsgrad
der Losungen stark abwandelte. Bei einem Stahl mit 0,3% Kohlenstoff ergaben
sich die in Abb. 17 dargestellten Verhaltnisse.

Die Atzdauer ist annithernd eine lineare Funk-
tion der Temperatur des Atzmittels. Bei 15°C
dauert die Atzung etwa doppelt so lange wie s
bei 35° C. MK
Zu den Ergebnissen der Versuche von \\\
LoskiEwicz mag noch erwihnt werden, daf3 N
die Atzwirkung von Salpetersiure noch in \\\ 4
viel stirkerem MaBe von der Temperatur \\\\ \\\\
abhingt, als aus der obigen Darstellung her- \\\\\ \\\\
vorgeht. Bei niedrigen Temperaturen wirkt ”Aﬁ\\\\ D SN
Salpetersdure als Korngrenzen-Atzmittel, bei ~~_ =~~~ TS
hoheren Temperaturen dagegen als Korn- \\\\\ \\\\C\\\\)
flichen-Atzmittel. Die Ubergangstemperatur 5~ \Ji\ Y
zwischen diesen beiden Wirkungsgraden liegt \ T3 \\:\\
ungefdhr bei Zimmertemperatur. — =~
Bewegung des Atzmittels wihrend des 5 % 7

Atzens beeinfluBt betrichtlich die Geschwin-  gpp. 17. Einflug der Temperatur auf die Atz-
digkeit der Atzreaktion und manchmal auch  daver von P‘z;ggﬁnfg:gg;’g‘;‘; mit 0,30% C
das Ergebnis. So kann man beim Atzen mit — alkohol. Salpetersiiure.
alkoholischer Pikrinsidure beobachten, daB o Plkrinsiure. .

N R L i . a =10% BSalpeterstiure; b~ 5% Salpetersiure;
sich bei unbewegter Fliissigkeit bald eine c¢=2% Salpetersiure; d = gesitt. Pikrinsiiure:

R . o f=3%s gesitt. Pikrinsiure; g=1/, gesitt.

d'unkle Schicht von mehr odfar weniger unlos- Pikrinsiure; &= 1/, gosiitt. Bikrinsinge,
lichen Stoffen auf der Schlifffliche absetzt,
die den Atzangriff verzogert. Wenn man die Schliffproben wihrend des Atzens
bewegt, werden diese abgelegten Stoffe entfernt und die Atzung geht rascher
vor sich. Abb. 18a—d zeigt die Wirkung von bewegter und unbewegter Atzlssung

auf eine gleiche Schliffstelle von Elektrolyteisen.

V. AtzgefiBie und Schliffhalter.

In den meisten Fillen kommen fiir Atzzwecke Glas- oder Porzellangefile
in Frage. Kristallisierschalen mit Deckel sind besonders geeignet. Fiir Makro-
dtzungen von groflen Probestiicken kénnen Holzgefile mit Paraffiniiberzug
benutzt werden.

Atzungen mit FluBsaure und mit fluBsiurehaltigen Losungen miissen in
Gefillen aus Hartgummi oder aus Paraffin vorgenommen werden. Man kann
dazu gut die abgeschnittenen Béden der FluBsiureflaschen verwenden. Auch
Glasschalen mit Paraffiniiberzug sind geeignet, ebenfalls sind die MeBgefsBe
mit Paraffin zu iiberziehen. Fir sehr verdiinnte FluBsiurelosungen kénnen
gewdhnliche Glasschalen verwendet werden; es empfiehlt sich, die Losung kurz
vor Gebrauch jedesmal frisch anzusetzen.

GefidBe aus Platin und anderen Metallen sind wegen der Gefahr einer stéren-
den elektrolytischen Wirkung weniger zu empfehlen. Behilter aus Bleiblech

Berglund-Meyer, Handbuch. 4
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werden oft angewandt, wenn besonders grofe Stiicke in FluBsdure oder Schwefel-
séure gedtzt werden sollen.

Wihrend der Atzung hilt man die Schliffe mit der Hand, wobei die Finger
durch Gummihandschuhe zu schiitzen sind — oder mit besonderen Atzzangen

Einflu$ stehender und bewegter Atzlosung, dargestellt durch Abbildungen der gleichen Probenstelle,

Abb. 18a. Gegliihtes Elektrolyteisen, poliert, ungeitzt, Verschiedene Hohenlage einzelner Kristallite. Licht-
einfall schrig von oben. (Vergr. X100.)

Abb. 18b. Atzung 30 sec in alkoholischer Salpetersiure bei bewegter Losung. Deutlich umrissene Korngrenzen
keine Aufrauhung der Kornflichen. Lichteinfall wie bei Abb. 18 a, (Vergr. X 100.)

Abb. 18¢. Atzung 2 min in alkoholischer Pikrin-Salzsiure bei stehender Losung und nicht bewegter Probe.
(Vergr. x100.)

Abb, 18d. Atzung weitere 2 min in der gleichen, diesmal bewegten Losung. Die bei der vorhergehenden

Behandlung hellen Korner erscheinen jetzt dunkel; die umliegenden Korner zeigen verschiedene Grade der

Firbung und Aufrauhung, wihrend sich bei der Atzung in unbewegter Losung nur vereinzelte hochliegende
Kornflichen hell von der iiberwiegend dunkel erscheinenden Schlifffliche abheben. (Vergr. x100.)

aus nichtleitenden Stoffen, wie Holz, Elfenbein, Hartgummi oder Porzellan.
Auch Photoklammern konnen zweckdienlich sein.

In den meisten Fillen kénnen jedoch Pinzetten und Zangen aus Metall
benutzt werden, es ist aber darauf zu achten, dafi sich keine Lokalelemente bilden,
die die Atzung stérend beeinflussen. Aus diesem Grunde ist es auch oft not-
wendig, in metallische Einbettmittel eingegossene Schliffproben aus der Einbett-
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masse herauszunehmen, deshalb ist die Verwendung nichtmetallischer Ein-
bettmassen vorzuziehen. Tiegelzangen aus Nickel-Chrom-Stahl sind zum Halten
von Schliffproben sehr geeignet. Beim Atzen mit sehr starken Siuren sind dabei
Gummischiitzer, Platinschuhe oder ein Uberzug von Paraffin zu empfehlen.

V1. Atzarten.

A. Atzen durch Eintauchen.

Die einfachste und gebriuchlichste Art des Atzens besteht darin, die Schliff-
probe einzutauchen. Eine bestimmte Menge Atzfliissigkeit wird in eine Schale
gegossen, deren Abmessung der GroBle der zu dtzenden Schliffprobe angepalit
ist. Die Schliffprobe wird mit der Schlifffliche nach oben hineingelegt. Diese
muB ganz von der Atzlosung bedeckt sein. Man tut gut, die Atzschale zu bewegen,
damit sich wihrend der Atzung keine értlichen Unterschiede in der chemischen
Zusammensetzung der Atzlosung bilden, wodurch die normale Atzwirkung be-
eintrichtigt oder verdndert werden kann. Man kann auch die Schliffprobe in
der Atzfliissigkeit bewegen, um dem vorzubeugen. In manchen Fillen ist es
ratsam, Schliffprobe und Atzschale stehenzulassen und die Oberfliche des
Schliffes mit einer weichen Biirste oder einem Holzstdbchen mit Wattebausch
leicht abzureiben. Man erhilt dafiir geeignete Holzstibchen beim Drogisten.
Dieses Abwischen der Schlifffliche ist besonders bei solchen Atzmitteln an-
gebracht, die wie die schon erwdhnte Pikrinsiurefitzung beim Eisen unlosliche
Stoffe auf der Schlifffliche absetzen.

B. Tropfenitzung.

Bei diesem Verfahren wird die Schlifffliche waagerecht gehalten und so viel
Atzlosung darauf getropft, wie die Fliche hilt; am besten dient dazu eine Tropf-
flasche. Diese Art des Atzens hat den Vorteil, daB nur wenig Atzlésung gebraucht
wird, sie kommt aber nur bei Atzmitteln mit kurzer Atzdauer in Betracht.
Bedingung fiir das Gelingen einer solchen Atzung ist, die Schliffprobe vorher
vollstindig zu trocknen.

C. Atzwaschen.

Diese Art des Atzens wird oft angewendet, wenn keine geeignete Atzschale
verfiighar ist und die Tropfendtzung kein befriedigendes Ergebnis liefert. Man
halt die Schlifffliche nach oben, leicht schrig geneigt, und 148t die Atzfliissigkeit
aus einer Tropfflasche vom oberen Rand des Schliffes nach unten flieBen, bis
der gewiinschte Atzgrad erreicht ist. Dieses Atzwaschen findet in groBerem
AusmaBe Anwendung, wenn es sich darum handelt, aufgeschnittene GuBblécke
zu dtzen oder wenn vorgeschliffene gréflere Proben gedtzt werden sollen.

Atzwaschen findet auch Anwendung bei starker Gasentwicklung beim Atzen
kleiner Schliffproben. Es empfiehlt sich, das Festsetzen der Gasblasen entweder
durch leichtes Abwischen mit Wattebausch oder durch rasches Abgiefen der
Atzlosung in ein zweites GefiBl und erneutes UbergieBen der Schliffprobe zu
verhindern.

Ein Verfahren, das die drei vorstehend beschriebenen Atzarten in sich ver-
einigt, besteht darin, den Schliff mittels einer Zange mit der Schlifffliche nach
unten in das mit der Atzlosung gefiillte GefiB zu tauchen. Nach kurzer Zeit

4%
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wird die Schliffprobe herausgenommen und das Fortschreiten der Atzung be-
trachtet, danach wieder eingetaucht und das Eintauchen und Herausnehmen
so lange wiederholt, bis ein befriedigendes Ergebnis erzielt ist. Bei diesem Ver-
fahren kann der Sauerstoff der Luft mitwirken, was oft fiir das Atzergebnis von
Bedeutung ist.

D. Atzen unter Reibwirkung.

Hierbei wird die Oberfliche des Schliffes mehr oder weniger stark mit einem
Wattebausch gerieben, der in die Atzlssung getaucht und leicht ausgedriickt
wird. Der Druck beim Reiben ist davon abhiingig, ob beim Atzen entstehende
Niederschlige oder festhaftende Uberziige entfernt werden sollen. Je stirker
solch ein Uberzug haftet, um so stirker ist zu reiben, aber moglichst so, dafl
die Schlifffliche dabei nicht durch Kratzer beschiddigt wird. Nétigenfalls ist der
Wattebausch mehrmals mit der Atzlosung zu trinken. Bei diesem Verfahren
spielt der Luftsauerstoff ebenfalls eine wichtige Rolle.

E. Atzpolieren.

Osmonps Verfahren des Atzpolierens ist eigentlich eine stirkere Form des
Atzens mit Reibwirkung, aber mit der Abweichung, daB die Luft weniger Gelegen-
heit hat, auf die Schlifffliche einzuwirken. Beim Atzpolieren wird eine an-
gemessene Menge der Atzfliissigkeit auf das Poliertuch gespritzt (an Stelle von
Tuch kann auch Gummi oder Pergament genommen werden) und die bereits
vorpolierte Probe darauf poliert. Das Ergebnis ist eine Verbindung von Atz-
und Reliefpolierwirkung.

Je nachgiebiger die Unterlage ist, um so stirker ist die Reliefwirkung.

F. Atzen durch Elektrolyse.

Dieses Verfahren der Gefiigeentwicklung wurde zuerst von LE CHATELIER
(1896) angewendet. Die Atzung erfolgt durch die Einwirkung des elektrischen
Stromes auf die als Anode geschaltete Schliffprobe.

Das Verfahren ist besonders niitzlich in solchen Fillen, wo der Werkstoff
eine besondere Widerstandsfahigkeit gegen chemische Angriffe aufweist, wie bei
hochlegierten Stihlen, Nickel-Chrom-Legierungen, Stellit u.a. Metalle und
Legierungen, die als Anode schnell passiv werden, werden zundchst bei kraftigem
Strom als Kathode geschaltet.

Als AtzgefaB fiir elektrolytische Atzungen dient am besten ein Platintiegel.
Die Schliffprobe wird mit der Schlifffliche nach oben hineingelegt, so dall sie
in metallischer Berithrung mit dem an den positiven Pol angeschlossenen Platin-
tiegel steht. Als Kathode dient ein Stiickchen Platinblech oder Platindraht.
Ist kein Platingefall verfiighar, so kann statt dessen ein Glasgefil verwendet
werden. In diesem Fall wird der Schliff auf ein Stiick Platinfolie gelegt, das
im rechten Winkel gebogen und mit dem positiven Pol verbunden wird.

Wenn das elektrolytische Atzverfahren nur gelegentlich einmal zur An-
wendung kommt, kann man auch ohne Platinelektroden zu einem befriedigenden
Ergebnis kommen, man mufl dann nur mdéglichst unlésliche Elektroden benutzen,
damit keine sekundiren Reaktionen das Atzergebnis storend beeinflussen. Man
kann z. B. die Schliffprobe auf einem gebogenen Bleiblech, das mit einem Blei-
draht verbunden ist und zugleich als Halter und als Stromzuleiter dient, in den
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Elektrolyt héingen und den Strom durchflieBen lassen, oder einfach mittels einer
Tiegelzange aus Nickelchrom, die in einen Stromkreis eingeschaltet wird. Auch
Graphit, z. B. in der Form von Bogenlampenkohle, kann sehr gut als Elektrode
dienen.

Als allgemeine Regel fiir elektrolytisches Atzen ist zu beachten, daB die
Schliffprobe zur Vermeidung raschen Passivwerdens zunichst als Kathode und
wihrend des eigentlichen Atzens als Anode geschaltet wird. Auf diese Weise
werden auch gleichmifigere Atzungen erzielt.

Den elektrischen Strom entnimmt man am besten einer 4 V-Akku-Batterie;
fiir gelegentliche Versuche geniigt aber auch eine gewdhnliche Trockenbatterie.
Ist Netzgleichstrom verfiigbar, kann man den Strom potentiometrisch abzapfen,
dabei ist Sorge zu tragen, daB dieses vom geerdeten Teil der Leitung geschieht.
In den meisten Fillen kénnen elektrolytische Atzungen mit Erfolg ausgefiihrt
werden, indem man unter Vorschaltung von Gliihlampen direkt an Netzgleich-
strom anschlieft. Der Halter fiir die als Anode geschaltete Schliffprobe muf
dann mit einem isolierten Handgriff versehen sein, damit der Schliff in den
Elektrolyten eingetaucht werden kann, ohne daB der den Versuch Ausfiihrende
Stromschluf erhilt.

Eine stindige Elektrolysenanlage fiir Atzzwecke sollte mit einem feinen
Regulierwiderstand und einem Amperemeter versehen sein, das Stromstirken
von 0,001—1 A anzeigt. Nach GOERENS rechnet man 0,001—0,01 A je Quadrat-
zentimeter, um in einigen Minuten das Gefiige erscheinen zu lassen.

Nach A.S.T.M. wird ein ganz einfaches Verfahren fiir elektrolytisches Atzen
angegeben:

Die mit dem positiven Pol verbundene Schliffprobe wird mit der Schlifffliche
nach oben gelegt, letztere mit der als Elektrolyt dienenden Atzlésung betropft,
bis sie bedeckt ist, und ein als Kathode dienender Platindraht in die Fliissigkeit
getaucht. Um eine gleichmiBige Atzung zu erzielen, wird der Draht wihrend
der Dauer der Atzung bewegt. Die Methode ist etwas grob, aber leicht ausfiihrbar,
und sie gelingt meistens gut.

Aus der gleichen Quelle stammt das nachfolgende Verfahren, das den élteren,
bei denen die Schliffprobe ganz in den Elektrolyten eingetaucht wurde, betricht-
lich iiberlegen ist. Hierbei wird der Schliff mit der polierten Fliche nach unten
an einem Halter mit Stromanschluf} nur so weit in den Elektrolyten eingetaucht,
daf} die Fliissigkeit eben die Schlifffliche benetzt, und dann so weit wieder hoch-
gezogen, wie die Oberflichenspannung zuldft, ohne daB die Verbindung mit
dem Elektrolyten unterbrochen wird. Eine Federklammer aus Metall kann als
Schliffprobenhalter dienen.

Die gebrauchlichsten Elektrolyte sind Lésungen mit 10% Ammoniumchlorid
oder -sulfat, 0,5% Natriumhydroxyd, 1% Salzsdure oder Schwefelsiure u. a.

Nach VELGUTH kann Nickel-Chrom sehr gut elektrolytisch gedtzt werden,wenn
es zuerst in einer Losung von 10% Natriumhyposulfit als Kathode geschaltet
wird und sogleich danach als Anode in einer Lésung von 10% Salzséure (s. S. 197).

Dieses Verfahren eignet sich wahrscheinlich noch fir verschiedene andere
Werkstoffe, beispielsweise fiir Eisen-Chrom-Legierungen, die leicht passiv werden.

Angaben iiber elektrolytisches Atzen von nichtrostenden Chrom-Nickel-
Stahlen finden sich S. 130, 131.
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6. Das Atz-AnlaB-Verfahren.
Beim FErhitzen einer polierten metallischen Oberfliche erscheinen mit be-
ginnender Oxydation sog. ,,Anlafifarben, die auf der Interferenz des Lichtes
in der diinnen Oxydhaut beruhen und ihrer Natur nach den NEwTONschen

Ringen entsprechen.

Die AnlaBfarben dndern sich mit der Dicke der Oxydschicht. Nach Reiser
ergeben sich fiir polierte Stahlproben die genannten Anlafifarben bei folgenden

Temperaturen:

Hellgelb 220—230° C
Dunkelgelb 240°
Braungelb 255°
Puarpurrot 275°
Braunrot 265°
Violett 285°
Kornblumenblau 295°
Hellblau 315°
Silbergrau 330°

Abb. 19a. TemperguBprobe mit Resten von Zementit.
Atzung: alkoholische Salpetersiure mit darauffolgendem
Anlassen. Der Zementit hebt sich hell von der auf gelb-
braun angelassenen ferritischen Grundmasse mit ver-
schieden getonten Kristalliten ab. Schrig von oben
beleuchtet, vgl. Schattenlage der Zementitnadeln, Bei-
spiel fiir Feststellung des Lichteinfalls bei Schrig-
beleuchtung (hierzu 8. 3).

Abb. 19b. Weicheisen, Beispiel fiir Rekristallisation
kritisch beanspruchter Zonen. Atzung: alkoholische
Salpetersiure mit folgendem Anlassen. DasVerfahren
ist besonders geeignet, wenn Aufnahmen von ungleich-
miBiger Kristallisation bei schwachen Vergréerungen
zu machen sind; es werden feinere Einzelheiten bei
oberflichlicher Atzung erzielt, als beim Atzen mit
Ammoniumpersulfat, das eine stirkere Tiefenwirkung
erfordert.

Wird eine Schliffprobe lingere Zeit bei gleichbleibender Temperatur erhitzt, so
spielt die Dauer eine entscheidende Rolle. Eine bei 230° C angelassene Schliff-

probe zeigt folgende AnlaBfarben:

nach 15 min
2 30 2
b4l 45 t4
3 60 2

Hellgelb
Rot
Blau
Hellblau
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Enthilt ein Werkstoff mehrere Gefiigebestandteile mit verschiedener Oxydations-
geschwindigkeit, so kénnen diese durch AnlaBfarben unterschieden werden. Das
Verfahren ist zuerst von MARTENS angegeben, spiter von BEHRENS und OsMOND
auBer fiir Eisen und Stahl auch fiir Legierungen, insbesondere Kupferlegierungen,
verwendet worden. STEAD benutzte das AnlaBverfahren, um Eisenphosphid
nachzuweisen. Seine Beobachtungen sind in nachstehenden Tabellen wieder-
gegeben. Nach ihm erhielt das ternire Phosphideutektikum den Namen Steadit.
Beispiele fiir dieses Verfahren zeigen Abb. 19a u. b.

AnlaBfarben bei stetigem Temperaturanstieg von 200—400°C.

Perlit
0,6% P Ferrit Zementit Eisenphosphid Mangansulfid
0,75% C
weill weifl weill weil}, gelblich blasses
gefarbt lavendelblau
blaBgelb " s ' .
blaBgelb . . . "
gelb blaBgelb ' ’s .
gelbbraun gelb blaBgelb . .
braun gelbbraun gelb » ’
purpurrot braun " blaBigelb zwischen blaf3-
gelb und gelb
purpurrot purpurrot gelbbraun » ’
blau ’ » zwischen gelb "
und blafigelb
blau blau braun gelb )
hellblau " ' lachsfarben "
hellblau hellblau rotbraun heliotrop weiBbraunlich
helles erbsen- » purpurrot griinlich ’
grin
helles erbsen- helles erbsen- blau gelb .
griin griin
blaBgelb blaBgelb — — —
weill weill - \ — —

GoERENS und DOBBELSTEIN beobachteten in verschiedenen Fillen, daB die
diinne Oxydschicht auf metallischen Oberflichen von Schliffproben nicht gleich-
mébig festhaftet. In einigen Fillen kann man durch ein leichtes Nachpolieren
nach dem Anlassen einzelne Bestandteile heller hervortreten lassen, wodurch
fur die Mikrophotographie groBere Gegensitze erzielt werden.

Schliffproben, von denen Gefiigeaufnahmen angefertigt werden sollen, kénnen
vorher leicht gedtzt werden, damit die Umrisse der einzelnen Bestandteile deut-
licher hervortreten.

Zur Erzielung guter Ergebnisse beim Atzanlassen muB die Schlifffliche voll-
standig sauber und trocken sein. Es ist daher ratsam, die Probe zunichst auf
etwa 120° C zu erwirmen und vor dem eigentlichen Anlassen mit einem warmen
Flanellappen abzureiben, so dafl sich keine Feuchtigkeit mehr auf der Schliff-
fliche niederschligt.

Das Anlassen geschieht am besten auf einem erhitzten Blech, einer Heizplatte
oder im Sandbad; es kann jedoch auch in einem Metallbad vorgenommen werden,
wenn man die Temperaturen genau einzuhalten wiinscht. Geschmolzenes Zinn
eignet sich dafiir sehr gut. STEAD benutzte eine kleine elektrische Heizplatte,
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AnlaBfarben bei gleicher Temperatur und verschiedener AnlaBdauer.

(STEAD)
; i
0,6% I}’)e%hi?:s(y o Ferrit Zementit ‘ Eisenphosphid
/0 3 { ‘

a) Anlassen bei 232°C
1 min zart, blaBgelb ‘ weill zart blafigelb weil}
4 min gelbbraun | zart blafigelb blaBgelb »
10 min » 1 dunkler gelb ' ’

b) Anlassen bei 280°C
1 min braun gelb : bréaunlichgelb weill
2 min purpur rotlichbraun » »s
3 min dunkler purpur braun | ’ »
4 min blau purpur | » zart blaBgelb
6 min " » i orangebraun hellgelb
11 min ' blau ‘ rotbraun hell lachsfarben
15 min hellblau . ‘ Sienabraun " '
30 min blafiblau hellblau | purpurbraun heliotropblau

¢) Anlassen bei 326°C
1 min purpurrot rot gelbbraun  zart blaBgelb
2 min dunkelblau purpurrot rotbraun bla Bgelb
3 min 29 kR 9 1 2
4 min ” s s ”
5 min . dunkelblau ' blaB lachsfarben
6 min blaBblau ‘ blaBblau purpurrot lachsfarben
7 min blaB erbsengriin  zart blaBblau purpur .
8 min 9 b 2y 9 " b
9 min blaBgelb ’ . ‘ ) 3 purpur
10 min blaBgelb o, » i » heliotrop blau

die er isoliert auf den Tisch eines Handmikroskops stellte, um den Verlauf des
Anlassens genau verfolgen zu kénnen. Wird das Verfahren laufend angewendet,
so ist es zweckméBig, dafiir einen Ofen mit Temperaturregler aufzustellen.

Ist die gewiinschte AnlaBfarbe erreicht, so empfiehlt es sich, weiteres Anlaufen
durch Abkiihlen der Probe in Quecksilber (Hg-Diampfe!) oder Wasser zu ver-
hindern, wobei die Schlifffliche jedoch nicht in Beriihrung mit der Abkiihlungs-
fliissigkeit kommen darf, sonst entstehen Flecken. Es ist jedoch im allgemeinen
ratsamer, keine héhere Temperatur zu wéhlen als die, bei welcher die gewiinschte
Anlaffarbe in 10—15 min erreicht wird. Bei diesem langsamen Fortschreiten
der Oxydation geniigt es, Proben von normaler Grofe auf eine kalte Metall-
unterlage zu setzen, um den AnlaBivorgang abzubrechen.

Ein dem Atzanlassen ahnliches Verfahren besteht in der Erzeugung diinner
Haute auf einer polierten metallischen Oberfliche durch Brom- oder Joddampfe
oder Schwefelwasserstoff. Das Verfahren ist jedoch nur in beschrinktem Mafle
praktisch verwendbar.

H. Atzen mit firbender Wirkung.

1. Ammoniummolybdat. Nach MALETTE bewirkt Atzen mit Ammonium-
molybdatlosung die Fiarbung der Gefiigebestandteile in dhnlicher Weise wie das
Atzanlassen. Das Verfahren hat den Vorteil, daB keine Erhitzung der Proben
stattfindet.
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Das Atzmittel wird folgendermaBen hergestellt:

Vorratslosung: 15 g reines Ammoniummolybdat in dest. Wasser 16sen und auf
100 cm?® auffiillen, mit
100 cm® Salpeterssure (sp. G. 1,2) vermischen, 4 Tage stehen-
lassen und abfiltrieren.
Gebrauchslosung:
a) rasch wirkend: 2 em® Vorratslosung,
100 cm?® Athylalkohol (95%),
b) langsam wirkend: 0,5—1 em?® Vorratslgsung,
100 em?® Athylalkohol (95%).

Die Atzdauer hiingt von der Art der zu dtzenden Probe ab. MALETTE empfiehlt
das Fortschreiten der Fiarbung durch Unterbrechung der Atzung, Abspiilen und
Trocknen der Probe und Beobachtung im Mikroskop zu iiberwachen. (Hierbei
treten sehr Jeicht irisierende und fleckige Férbungen auf, es ist fiir das Gelingen
der Atzung vorteilhafter, so lange zu #tzen, bis ein dem Auge wiinschenswerter
Atzgrad erreicht ist. Da das Atzmittel eine zugleich dtzende und firbende Wir-
kung hat, ist damit meistens auch die giinstigste Farbung erzielt, bei der sich
die Gefiigebestandteile am giinstigsten voneinander abheben. Wihrend des
Atzens erscheinen die Schliffflichen farblos, erst nach dem Trocknen wird die
Féarbung sichtbar. Das Trocknen ist sehr vorsichtig auszufiithren, Trocknen mit
Fohn oder Geblise ist zu vermeiden, da die feine, die Schlifffliche bedeckende
Haut leicht reifit und durch Riflinien und umgelegte Hautteilchen leicht zu
Fehlschliissen in der Gefiigebeurteilung fiihren kann. Die Abb. 20a—{f zeigen
richtig ausgefiihrte Atzungen und einige der genannten Fehlererscheinungen,
Es empfiehlt sich, die geitzten Proben in Alkohol, danach in Ather abzuspiilen
und durch Schwenken an Luft zu trocknen. A. MEYER.)

Loésungen von Ammoniumsalzen des Urans und Vanadiums sind ebenfalls
als Atzmittel mit firbender Wirkung zu verwenden.

2. Atzen mit Gelatineiiberzug und nachfolgender Firbung. Dieses von
WarLpow und BENEDICKS (3) eingefiihrte Verfahren beschreibt letzterer
folgendermafien:

Eine 4proz. Gelatinelosung wird auf 60° C erwdrmt und in diinner Schicht
auf die Schlifffliche der leicht erwirmten Probe gegossen. Nach dem Trocken-
werden der Deckschicht wird diese eine halbe bis 3 min in einer 3 proz. Formalin-
lésung gehértet. Die so vorbereitete Schliffprobe wird in verdiinnter Siure,
meistens in alkoholischer Losung, geitzt. Nach einer Atzdauer von 1—2 min
wird die Schliffprobe in Alkohol abgespiilt und darauf mit einer Losung behandelt,
deren Zusammensetzung kennzeichnende Firbung der beim Atzen entstandenen,
von der Gelatineschicht festgehaltenen Ablagerungen hervorruft (vgl. S. 133).

Nach WaLLpow (private Mitteilung) kann an die Stelle von Gelatine Nitro-
zellulose treten. Farbloser Lack aus Nitrozellulose wird mit Amylazetat ver-
diinnt und auf die Schlifffliche gegossen. Nach dem Trocknen ist das Verfahren
das gleiche wie beim Gelatineiiberzug.

3. Atzen mit Gelatineiiberzug und gleichzeitiger Fiirbung. Dieses Verfahren
wird meistens in der Weise ausgefiihrt, daB die Gelatinelésung das Atzmittel
und das Farbemittel zugleich enthilt. Die Gelatinelosung wird gewohnlich
folgendermafien hergestellt: 5g Gelatine etwa eine halbe Stunde in 20 cm3
dest. Wassers quellen lassen und dann durch gelindes Erwirmen im Wasserbad
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Atzen mit farbender Wirkung (Ammoniummolybdat).

Abb. 20a. Tempergufiprobe mit Temperkohleflecken. Atzung Ammoniummolybdat, Firbung der Ferrit-
kristalle. (Vergr. X 200.)

Abb. 20b u. ¢. Zwei Stellen der gleichen geiitzten Probe mit Rissen und Umklappungen der durch die Atzung

gebildeten farbigen Haut. Die Umklappungen erscheinen als Spiegelbilder der freigelegten Schlifffliche.

Diese Erscheinung kann leicht zu Fehldeutungen fiihren, die RiBstellen kénnen in diesem Fall als Zementit

angesehen werden, die Umklappungen fiir Zwillingsbildungen gehalten werden, obwohl diese im Ferrit kaum

auftreten, wihrend sie in Kupfer und Kupferlegierungen zahlreich vorkommen und, wie Abb. 201 zeigt, oft in
dhnlicher Form. (Vergr. X200 u. x1000.)

Abb.20d. Grobkristallines Weicheisen mit zahlreichen Sulfideinschliissen. Atzung: Ammoniummolybdat. Wihrend
in Abb. 20b das EinreiBen der Haut vorwiegend an den Grenzen der Ferritkorner erfolgte, treten die Risse
und Umklappungen hier regellos innerhalb der grofen Ferritfelder auf. (Vergr. x 1000.)

Abb, 20e. Nitrid- und sulfidhaltige Weicheisenprobe. Atzung: Ammoniummolybdat. Die Nitride heben sich
dunkel von der gefirbten Schlifffliche ab. Die Knickstellen der umgelegten Haut kénnen mit Nitridnadeln
verwechselt werden. (Vergr. x500.)

Abb. 20f. Aluminiumbronze (10% Al, 5% Fe, 2,6% Ni, 0,5% Mn). Atzung: Ammoniumpersulfat-Wasserstoff-
superoxyd. Die Zwillingsbildungen der a-Mischkristalle sind denen der Umklappungen in Abb. 20b u. d sehr
dhnlich. (Vergr. X 500.)
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lésen. Nach erfolgter Losung werden 10—20 cm® Glyzerin hinzugesetzt. Diese
Vorratslosung wird zum Gebrauch durch leichtes Erwdrmen fliissig gemacht
und dann mit den geeigneten in einer moglichst geringen Wassermenge geldsten
Zusitzen gemischt. Die Gelatine zersetzt sich leicht, insbesondere wenn vorher
Séuren zugesetzt werden.

Das Gelatinedtzmittel wird mit einem Glas- oder Holzstdbchen auf die Schliff-
flache der leicht erwidrmten Probe gebracht und in diunner Schicht ausgestrichen.
Falls sofort mikroskopische Beobachtungen vorgenommen werden sollen, mufl
die Gelatineschicht mit einem Deckglas bedeckt werden. In diesem Fall ist zu
bedenken, dafl Objektive mit einer Brennweite unter 16 mm fiir das Deckglas
korrigiert werden miissen. Soll ein solches Objektiv verwendet werden, so wird
ein Tropfen der Gelatinelosung in die Mitte der Schlifffliche gebracht und das
Deckglas darauf gelegt. Die Losung mull so beschaffen sein, daBl das Deckglas
infolge von Kapillaranziehung dicht auf der Schlifffliche liegt. Die Gelatine-
schicht zwischen Schliffprobe und Deckglas darf deshalb nicht zu dick sein.

In zahlreichen Fillen kann die Gelatinemischung nach einer gewissen Kin-
wirkungsdauer einfach mit heilem Wasser abgewaschen und die mikroskopische
Untersuchung in der iiblichen Weise vorgenommen werden.

Das Verfahren ist der mikrochemischen Analyse &hnlich, es findet Anwendung
zum Nachweis von Sulfideinschliissen in Eisen und Stahl (S. 160).

1. Atzabdruckverfahren.

Hierbei wird Papier mit einem Gelatineiiberzug versehen, der Silber- oder
Quecksilbersalz, Ferrizyankalium oder dhnlich wirkende Stoffe enthilt. Das so
vorbereitete Papier wird in einer geeigneten verdiinnten Sdure getriankt und auf
die Schlifffliche gelegt. Die durch den Siureangriff gebildeten Stoffe wirken ort-
lich auf die Salze in der Gelatineschicht und rufen bestimmte Férbungen hervor.

Nachdem das Papier von der Probe abgezogen ist, zeigt sich die Verteilung
der Bestandteile, die die Farbflecke entstehen lassen. Natiirlich ist das Verfahren
hauptséchlich makroskopisch auswertbar (S. 94, 95).

GrazuvNow verbffentlichte eine Abanderung des Verfahrens. Dabei wird das
Papier mit der Losung eines geeigneten Salzes, z. B. Ferrizyankalium, ohne Sgure-
zusatz, getrinkt. Das feuchte Papier wird dann zwischen die Schlifffliche und
eine andere glatte metallische Oberfliche gelegt. Durch Elektrolyse, wobei die
Schliffprobe als Anode geschaltet wird, werden bestimmte Bestandteile der
Probe gelost, die eine Farbwirkung auf dem Papier hervorrufen (vgl. S. 102).

K. Atzen mit geschmolzenen Salzen.

SaN1TER dtzte KEisen und Stahl unter gleichzeitiger Anlafwirkung durch
Eintauchen der Schliffprobe in einen Platintiegel mit geschmolzenem Kalzium-
.chlorid. Von Brok wird dieses Verfahren unter Verwendung von Natriumchlorid
und gleichzeitiger Elektrolyse zur Gefiigeentwicklung von Platin und Platin-
legierungen empfohlen, vgl. S. 219.

L. Gefiigeentwicklung bei hohen Temperaturen (Vakuum, neutrale Gase).

Nach Erhitzung und Abkiihlung polierter Schliffproben im Vakuum oder in
neutraler Atmosphére kénnen die Korngrenzen wahrgenommen werden, die die
Proben bei den erreichten Temperaturen aufwiesen. Héufig werden Doppelnetz-
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werke beobachtet. KJERRMAN nimmt an, daB diese Erscheinung auf einer Atz-
wirkung durch Gasentwicklung aus den Schliffproben beruht. Nach SAUERWALD,
ScHULZE und JACEWIRTH sind diese Korngrenzennetzwerke durch Rekristalli-
sation und Volumendnderungen bedingt, da Doppelnetzwerke auch in Metallen
ohne polymorphe Umwandlungen auftreten, wie durch Parallelversuche an Rein-
kupfer und umgeschmolzenem Elektrolyteisen festgestellt wurde.

Elektrolytkupfer zeigte Doppelnetzwerke sowohl bei Glithung im Vakuum
wie in Wasserstoff, nicht aber bei Glithung in einer Schmelze aus Natrium- und
Kaliumchlorid. Es wird angenommen, dafl nur ein Netzwerk erkennbar ist,
da die Oberfliche der Schliffprobe beim Glithen in Salzschmelzen nicht so rein
bleibt wie beim Glithen in Gasen oder im Vakuum. Bei HeiBlatzungen in Salz-
schmelzen treten breite Korngrenzen auf, wihrend HeiB4tzungen im Vakuum
oder in Gasen feine Korngrenzen ergeben. Diese Erscheinung wird auf das Ein-
dringen von Salz in die Kornfugen zuriickgefiihrt, die sich bei Umkristallisation
infolge ungleicher Ausdehnung und Schwindung bilden.

Ein von EssEr und CorNELIUS ausgearbeitetes Verfahren besteht in einem
Vakuumbheiztisch, der in Verbindung mit einem Mikroskop die Beobachtung
von Proben im luftverdiinnten Raum bis zu 1100° C erméglicht. Eine Atz-
wirkung findet nicht statt.

Zwischen magnetischem und unmagnetischem «-Eisen ist keine Unter-
scheidung durch HeiBlatzverfahren moglich. Die Aj;-Umwandlung wird durch
ein plotzlich auftretendes Relief sichtbar, das wahrscheinlich durch die mit der
Umwandlung verbundene Volumenénderung bedingt ist. Das Gefiige des y-Eisens
unterscheidet sich von dem des x-Eisens durch Zwillingsbildung. Am deutlichsten
konnen beide Gefiigearten des Eisens nebeneinander sichtbar gemacht werden durch
Glithung einer bei Raumtemperatur mit Salpetersdure vorgedtzten Schliffprobe
im Wasserstoffstrom oberhalb der A;-Umwandlung (KOSTER). Das im y-Gebiet
vorhandene Korn wird durch Zwillingsbildung und stérkere Aufrauhung kenntlich.

Kohlenstoffhaltige Eisenlegierungen erleiden sowohl beim Glithen in Gasen
wie Wasserstoff und Stickstoff wie auch in Salzschmelzen eine Entkohlung.

ELam beobachtete, dall an sauerstoffhaltigen Kupferproben beim Erhitzen
im Vakuum Gefiigeerscheinungen auftreten, die einer Atzwirkung gleichkommen.
Es werden sowohl Korngrenzen wie Zwillingsbildung und ausgepriagte Parallel-
streifungen in Kornflichen und Zwillingen entwickelt. Bei gleicher Behandlung
von Reinkupfer tritt diese Erscheinung nicht auf, wohl aber durch Glithen der
Proben in sauerstoffhaltiger Atmosphére.

HaNEMANN weist darauf hin, daf es sich bei den verschiedenen Verfahren
um neugebildete Oberflachen, nicht um abgebaute Schliffflichen handelt.

M. Atzen bei hohen Temperaturen durch Angriff von Gasen.
OBERHOFFER (1), BAYKOFF, WARK u. a. haben Eisen und Stahl geitzt, indem
sie die Schliffprobe zunidchst im Vakuum oder in einem neutralen Gas, wie Stick-
stoff, erhitzten und dann eine geringe Menge Chlorwasserstoffgas hinzufiigten.

N. Atzen durch kathodische Zerstiubung.

SmiTH berichtet, daB bei bestimmten Legierungen eine befriedigende Atzung
durch kathodische Zerstaubung erreicht wird. Dabei dient die Probe als Kathode
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in einer Réhre (0,05—0,005 mm Hg), deren Anode aus Aluminium besteht. An
die Rohre wird eine Spannung von 2000—7500 V Gleich- oder Wechselstrom
gelegt bei einer Versuchsdauer von 15 sec bis 10 min.

Das Verhalten der so behandelten Proben ist verschieden. Bei Kupfer-Silber-
Legierungen wird in 15 sec eine gute Atzung erzielt, wobei die kupferreichen
Mischkristalle dunkelbraun gefirbt werden. In gegossenen Proben erscheinen
sowohl die priméir ausgeschiedenen als auch die eutektischen Bestandteile be-
sonders klar. Vorbedingung fiir das Gelingen einer Atzung scheint zu sein, daB
eine Legierung zwei Bestandteile mit deutlich verschiedenem Verhalten bei ihrer
Zerstaubung aufweisen mufl. Legierungen mit nur einer Kristallart kénnen auf
diese Weise nicht gedtzt werden.

Eine Kupfer-Zink-Legierung mit 28% Cu lieB sich durch eine Behandlung
von 10 min gut dtzen, wihrend die eutektischen Legierungen des Kadmiums
mit Zink, Blei oder Zinn durch dieses Verfahren nicht geitzt werden konnten,
Bei heterogenen Platinlegierungen wird das Verfahren mit Erfolg angewandt.

Ein ahnliches elektrisches Zerstdubungsverfahren — nur fiir makroskopische
Beobachtung geeignet — wurde von BENEDICKS (5) erprobt.

Die bei der kathodischen Zerstiubung beobachteten Vorginge haben zur
Entwicklung des Elektronenmikroskopes gefiihrt, mit dessen Hilfe es méglich
ist, den Kristallaufbau sowie Umwandlungen bei héheren Temperaturen und
Rekristallisation auf einem Fluoreszenzschirm bei VergroBerungen, die zehn-
und mehrfach iiber das Auflésungsvermdgen eines Glaslinsenmikroskopes hinaus-
gehen, zu beobachten und sogar kinematographisch aufzunehmen.

Dritter Abschnitt.

Atzverfahren fiir makroskopische Untersuchungen
von Eisenlegierungen.

I. Allgemeines.

Eins der wertvollsten Hilfsmittel zur Feststellung der Gefiigebeschaffenheit
ist die Durchfithrung einer Makrodtzung bei Eisen und Stahl, wodurch grébere
Unterschiede chemischer oder physikalischer Art sichtbar gemacht werden konnen.

Dabei sind folgende Verfahren zu unterscheiden: 1. Tiefitzen mit starken
Séuren und langer Atzdauer. 2. Gewohnliches Makroitzen (Flachitzen). 3. Ab-
druckverfahren.

Die Makroétzungen lassen haufig bis zu einem gewissen Grade den Werdegang
eines Werkstoffes vom GuB bis zum Enderzeugnis erkennen. Von besonderem
Wert ist es, daBl vielfach das Auftreten von Faser- oder Zeilengefiige die Ver-
formung des Werkstoffes in geschmiedeten oder gepreBten Teilen erkennen IiBt.

Als Atzmittel dienen Siuren, Jodlésungen, Ammoniumpersulfat und neutrale
oder siurehaltige Losungen von Kupfersalzen. Aus Griinden der Billigkeit und
der einfachen Handhabung werden vorwiegend Sduren verwendet, ganz besonders
wenn es sich um Werkstoffpriifungen in gréBerem MaBstab handelt. Jodlosungen
waren friiher in starkerem MaBe gebrduchlich, heute bedient man sich ihrer nur
in einzelnen Fillen. Ammoniumpersulfat ist besonders zur Entwicklung des
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Korngefiiges geeignet, ebenfalls zur Untersuchung von Schweillnihten. Die
kupferhaltigen Losungen dienen hauptsichlich zur Entwicklung des Primér-
gefiiges, fiir den Nachweis von Phosphorseigerungen und von Kaltbearbeitung,
auch fiir die Untersuchungen von SchweiBnéihten.

II. Vorbereitung der Proben fiir makroskopische Untersuchungen.

Die folgenden Angaben sind eine Erginzung zu dem bereits im Einfiihrungs-
teil iiber die Probenvorbereitung Gesagten (s. JouNsoN, Kmsuran, Bureau of
Standards u. a.).

Bei der Herrichtung von Prpben fiir Makrodtzungen ist von vornherein zu
beachten, welcher Art die Wirkung des Atzmittels ist und in welcher Hinsicht
Aufschliisse gesucht werden.

Es ist unnétig, fiir eine Tiefatzung mit starker Sdure eine feingeschliffene
Flache herzustellen, da in solchen Fillen meistens schon ein Abdrehen oder
Feilen ausreichend ist. Dagegen erfordert eine Behandlung mit gewissen kupfer-
haltigen Losungen eine sorgfiltig geschliffene und polierte Oberfliche, wenn
es sich um Priifung besonderer Einzelheiten handelt. Als Hauptregel gilt, daB
die Probenvorbereitung um so sorgfiltiger sein muf}, je mehr die Atzwirkung
an der Oberfliche bleibt.

Soll aber beispielsweise die Oberfliche von gehirtetem Stahl auf weiche
Stellen untersucht werden, so gentigt es schon, die Oxydhaut zu entfernen, bis
die metallische Oberfliche darunter zutage tritt. In vielen Fillen ist kaum eine
Vorbereitung der zu untersuchenden Fliche notwendig. Um z. B. Lunker in
einem schweren Walzbarren festzustellen, geniigt eine Tiefitzung eines mit der
Warmséige abgetrennten Abschnittes. Bei Walz- oder Schmiedestiicken mit
kleineren Abmessungen, die auf grobe Seigerungen und Lunker zu priifen sind,
kénnen die Versuchsproben kalt abgetrennt und auf der Schnittfliche unter-
sucht werden. Zur Feststellung von Oberflichenfehlern, z. B. Walzfehlern, kann
ein lingerer Abschnitt des Walzgutes ohne jede Oberflichenvorbereitung gedtzt
werden, weil durch das Atzmittel die beim Walzen in den Werkstoff eingedriickten
Walzschuppen herausgelést und dadurch nachgewiesen werden.

Wird aber sorgfaltigere Untersuchung des Werkstoffes auf Seigerungen, Risse,
Primérgefiige u. a. verlangt, so ist die zu untersuchende Probefliche zu schlichten
und vorzuschleifen. In manchen Fillen ist auch Feinschleifen oder sogar Polieren
erforderlich.

Bei der Prifung von Rundstangen empfiehlt es sich, den Durchmesser treppen-
artig zu verkleinern, indem man die Stangenprobe auf der Drehbank mit einer
Anzahl von Stufen versieht und jeder Stufe mit dem letzten Span eine moglichst
glatte Oberfliche gibt. Fasergefiige und Schlackenzeilen sind auf diese Weise
besser zu untersuchen als bei gewohnlichen Léngsschnitten, da Mittel und Rand-
zonen verglichen werden konnen. Es empfiehlt sich, nach dem Drehen noch zu
beizen (10 proz. Salzsdure), um Fehler und verschmierte Ungénzen aufzudecken.

Aluminiumoxyd in gréBeren Mengen sowie Schlacken iiberhaupt lassen sich
mit einiger Ubung auf einer fein abgedrehten, ungeitzten Fliche wegen ihres
verschiedenen Riickstrahlungsvermogens gut erkennen. Sie erscheinen als lange
oder kurze, der Walzrichtung gleichlaufende Zeilen.
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A. Sdubern der Oberfliche.

Nach der Vorbereitung der Probe darf die Oberfliche keinerlei Fettspuren
aufweisen. Ast (s. FriimoNT) empfiehlt zum Entfetten eine Lésung von Natrium-
oder Kaliumhydroxyd in Alkohol. Es geniigt aber auch, die Probe unmittelbar
vor dem Atzen mit Schmirgelpapier abzureiben oder mit einem sauberen Lappen,
der mit einem Brei aus Schmirgelpulver und Spiritus oder aus Kreide und Wasser
getrankt wird.

Sobald das Atzmittel einzuwirken beginnt, ist darauf zu achten, ob infolge
zuriickgebliebener Fettspuren Flecken auftreten. In solchem Fall mufl die Probe
aus dem Atzmittel genommen und abgespiilt werden ; das Abreiben mit Schmirgel-
papier oder mit dem Séuberungsbrei ist zu wiederholen, und erst dann ist weiterzu-
atzen.

B. Schutzmafnahmen.

Bei der Ausfiihrung von Tiefatzungen, insbesondere bei Verwendung heiller
Sauren, ist nach Moglichkeit unter einem Abzug zu arbeiten. Auf jeden Fall
ist fir Ableitung der sich entwickelnden Gase Sorge zu tragen, wenn diese in
groBeren Mengen entwickelt werden, da sie feine Siurepartikelchen mit sich
fiihren und gesundheitsschidlich sind. Auch ist es ratsam, beim Ausfiihren von
Makrodtzungen Gummihandschuhe zu tragen.

III. Tiefatzungen.

Mit ,,Tiefatzung werden solche Atzungen bezeichnet. bei denen eine ent-
schieden destruktive Einwirkung stattfindet.

Diese Atzungen geben Aufklirung iiber die allgemeine Beschaffenheit des
Werkstoffes. Die Wirkung des Atzmittels auf den Werkstoff kann auBerordentlich
verschieden sein, da sie sowohl vom Verdiinnungsgrad des Atzmittels wie auch
von der Dauer der Einwirkung abhéngig ist. Nach Rawpon gilt als Regel, da3
starke Sauren und rascher Atzangriff bessere Gegensitze erzielen lassen als ver-
diinntere Siuren, die eine lingere Atzdauer erfordern.

A. Atzmittel.

Die gebrauchlichsten Séuren sind Schwefelsdure oder Salzsidure oder Mischun-
gen derselben. Der Spielraum der verschiedenen Verdiinnungsgrade ist sehr groB,
ebenso die Vermischung der einzelnen Siuren miteinander zu einer Anzahl
verschiedener Atzmittel.

1. Sehwefelsdure. Nach KEsH1an ist eine heifie Losung von 10-—-20proz.
Schwefelsdure fiir Makrodtzungen geeignet. Sie scheint besonders die Sulfid-
einschliisse im Stahl anzugreifen. In ihrer Wirkung als Makroétzung ist sie aber
anderen Sduren oder Mischungen derselben unterlegen.

Fiir die Untersuchung groBer Proben, z. B. Kniippelquerschnitte von mehr
als 100 mm? wird eine 10 proz. wisserige Schwefelsiurelosung bei einer Atzdauer
von etwa 24 Stunden empfohlen. Fast das gleiche Ergebnis wird in 6 Stunden
mit einer 20 proz. Losung erreicht. Die Proben brauchen nicht poliert zu sein,
Bearbeitung der Oberfliche mit einer Hobel- oder Schleifmaschine geniigt.

Makrodtzungen mit Schwefelsdure entsprechen der Baumann-Probe auf
Bromsilberpapier, sie sind der letzteren vorzuziehen, wenn auf Lunker, Gas-
blasen, Poren oder auch Primirgefiige gepriift wird.
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2. Salzsdure. Nach KEsHIAN eignet sich eine heile Losung von Salzsiure
und Wasser 1:1 fiir Tiefatzungen. Die Probe wird mit der Schlifffliche nach
oben in eine Porzellanschale gelegt und mit der Losung iibergossen, so daB sie
vollig bedeckt ist. Auf einer Heizplatte wird die Atzlésung !/,—1 Stunde lang
nahe unter dem Siedepunkt gehalten. Danach wird die Probe mit einer Zange
aus der Atzlésung genommen, in heiBem Wasser abgespiilt und mit Alkohol
getrocknet. UngleichméBigkeiten des Werkstoffes werden durch Salzsiure gut
herausgebracht. Auch die unverdiinnte Siure findet Anwendung, und zwar bei
etwa 100° C und einer Atzdauer von 10—30 min und linger. Nach HARPER werden
brauchbare Atzergebnisse bei Nickelstdhlen mit 3—3,5% Nickel erzielt, wenn
durchweg einheitliche Schliffprobengrée und Atzverfahren eingehalten werden.

Um weiche Stellen in der Oberfliche gehirteter Stihle festzustellen, werden
die Proben nach vorsichtigem Abschleifen etwa 5 sec lang in einer kalten 50 proz.
Salzsiurelosung geétzt. Falls weiche Stellen vorhanden sind, erscheinen sie nach
dieser Behandlung dunkel gefiirbt.

ArPi, KJERRMAN und THALEN haben nach dem Verfahren von KESHTIAN
eine Skala fiir Tiefatzungsproben ausgearbeitet, die nur als Gradmesser fiir das
Auftreten zentraler Atzgriibchen dienen soll und nur fiir harte Stihle im un-
gehirteten Zustand verwendbar ist. Im Zusammenhang mit dieser Skala werden
folgende Richtlinien fiir die Ausfiihrung von Tiefitzungen angegeben:

a) Probenahme. Es ist zu bedenken, dafl Abschnitte von Walzstiben aus
verschiedenen Teilen des Gullblockes ganz verschiedene Ergebnisse in bezug auf
Schlackeneinschliisse und Seigerungen zeigen kénnen. Probescheiben diirfen nicht
in anderer Weise wirmebehandelt werden als der Stab, dem sie entnommen sind.

b) Probenvorbereitung. Das Aussehen der tiefgedtzten Probe wird ver-
héltnisméBig wenig davon beeinflufit, ob die Probescheibe kalt gesigt, gedreht,
fein geschliffen oder poliert ist. Empfohlen werden feingedrehte Oberflichen.
Vor dem Atzen ist die Probenfliche mit Benzin, dann mit Alkohol zu reinigen.

¢) Atzmittel. Die Konzentration der aus gleichen Volumenteilen Wasser
und Salzssure (1,19) bestehenden Atzlésung ist mit Aerometer zu priifen, bei
Raumtemperatur liegt das sp. G. bei etwa 1,10. Die Konzentration der kochenden
Losung entspricht einem sp. G. von etwa 1,104,

Da rohe und chemisch reine Salzsiure praktisch fast gleiche Ergebnisse liefern,
wenn nur die Siurekonzentration die gleiche ist, wird im Betrieb fast nur rohe
Salzséiure verwendet, die aber nicht durch Arsen verunreinigt sein darf. Durch
Zusatz von Sdure wihrend des Atzens ist die Sdurelosung immer auf gleicher
Konzentration zu halten. Auf je 100 cm? zu dtzender Oberfliche ist eine Atz-
mittelmenge von 21 zu rechnen. Es wird empfohlen, die Sdurelésung nur fiir
einen Versuch zu verwenden und die verbrauchte Siure als Zusatz zu den im
Betrieb gebriuchlichen gréBeren Beizbddern weiter auszunutzen. Die beim
Atzen gebildeten Eisensalze sowie das beim Verwenden von Bleigefifien ge-
bildete Bleichlorid haben einen verhiltnismiBig geringen EinfluB auf die Er-
gebnisse, wenn die vorgeschriebene Sdurekonzentration eingehalten wird. Vor-
zuziehen sind beim Atzen GefiBie aus siurefesten Legierungen.

Nach B. WEssLEN verstéirkt ein Gehalt von Eisenchlorid in der Atzlosung
die Gewichtsabnahme, wihrend Eisenchloriir und Bleichloriir entgegengesetzt
wirken. Ein Gehalt von Arsen in der Atzlssung gibt ungleichméBige Atzwirkungen.
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d) Atztemperatur. Zur Einhaltung gleichmiBiger Atztemperatur (70° C)
ist eine Heizplatte mit selbsttétigem Temperaturregler zu verwenden, da eine
Abweichung um 10° eine Erhéhung bzw. Erniedrigung der Wertzahl um eine
halbe Einheit der Skala bewirken kann. Als Atzzeit fiir Kohlenstoffstihle wird
45 min angegeben.

e) Nachbehandlung. Zum Entfernen aller Sidurereste wird Auskochen der
Probe in Wasser nach vorhergehendem kriftigen Biirsten empfohlen. Vor dem
Trocknen sind die Proben in verdiinnte Kalkmilch zu legen. Nach Trocknen im
Luftstrom oder Trockenschrank kénnen aufzubewahrende Proben mit verdiinn-
tem Kopalfirnis iiberzogen werden.

3. Schwefelsiiure — Salzséiure. Auch Mischungen von Salzsiure und Schwefel-
sdure werden fiir Tiefatzungen verwendet, sie sollen nach mehrfachen Beobach-
tungen bessere Atzungen liefern als jede Siure allein.

Im A.S.S.T.-Handbuch wird nach SAuvEUR folgende Mischung empiohlen:

3 Teile Wasser,

2 ,, Schwefelsiure (konz.),

1 Teil Salzséure (konz.).
Die Losung wird fast kochend angewendet, gedtzt wird wenigstens eine halbe
Stunde oder bis zum Erscheinen der gesuchten Fehler. Die Mischung dient als
Atzmittel zur Entwicklung des Makrogefiiges.

In den A.S.T M.-Standards (1) ist fiir den gleichen Zweck folgende Mischung

angegeben :

10 Teile Salzsaure (1,19),

30 ,, Schwefelsiure (1,84),

60 ,, Wasser.
Verschiedentlich wird diesen Séuregemischen ein geeignetes Verzdgerungsmittel
(z. B. Glyzerin) zur Erzielung eines gleichméBigeren Angriffs zugesetzt, besonders
wird dies beim Atzen von Nickel-Chrom-Stihlen empfohlen.

Zum Atzen von Schienenquerschnitten eignet sich nach Waring und How-
AMMANN folgendes Gemisch:

9 Teile Salzsiure,

3 ,, Schwefelsiure,
1 Teil Wasser.

Atzdauer etwa 2 Stunden in der fast kochenden Lésung.
Nach Kesuian eignet sich fiir Tiefdtzungen auch folgende Lésung:

500 cm? Salzsiure,
70 ,, Schwefelsiure,
180 ,, Wasser.

Legierte Stahle und Stihle mit hohem Kohlenstoffgehalt erfordern eine Atzdauer
von 1—2 Stunden, weichere Stdhle 1/,—1 Stunde.

4. Chrom-Schwefelsiiure. Nach Expunp, KJErRMAN und von HoMEYER
eignet sich fiir Tiefatzungsproben von Eisen und Stahl das folgende Verfahren:

800 cm? dest. Wasger,
75 ,, konz. Schwefelsidure,
100 g krist. Chromsiure.
Atzdauer 10 min und linger bei 50—70° C. Danach in flieBendem Wasser griind-
lich abbiirsten, in denat. Spiritus reinigen und mit einem durchsichtigen Rost-
schutzmittel versehen.

Berglund-Meyer, Handbuch. 5
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B. Ausfiihrung von Tiefitzungen.

Die immer wieder betonte Tatsache, dafl vergleichbare Tiefdtzungsergebnisse
nur durch duBerste Genauigkeit in der Einhaltung der Versuchsbedingungen er-
zielt werden konnen, hat YATSEVITCH Anlaf gegeben, fir die Zusammensetzung
des Atzmittels, fir die Atzdauer und fiir die Menge der Atzfliissigkeit im Ver-
hiltnis zur Probengrofie bestimmte Richtlinien aufzustellen.

Verhaltnis der Menge an Atzfliissigkeit zur Gréfle der zu atzenden Flache.

Menge em® | Fliche cm® | Menge cm®

Fliche cm? | Menge cm® | Fliche em? j Menge cm® | Fliche em?

6 5 | 60 | 340 310 | 950 600 1450
12 125 | 95 | 440 340 1000 : 625 1500
18 150 | 125 540 375 | 1090 | 690 1600
24 185 150 610 400 | 1150 750 1650
30 225 190 630 440 1200 - 810 1750
36 250 | 220 750 470 1250 875 1850
42 270 250 820 500 1300 940 1900
48 205 280 | 880 530 | 1350 1000 2000
54 310 | | 560 | 1400 |

Beziiglich der Zusammensetzung weist er darauf hin, daB fiir Tiefitzungen
meistens keine chemisch reinen Siuren héchster Konzentration, sondern Séuren
fiir technische Zwecke verwendet werden. Es ist deshalb genau auf die Konzen-
tration der verwendeten Séure zu achten. Fiir das von ihm als besonders geeignet
befundene Tiefdtzungsmittel gibt er folgende Zusammensetzungen an:

Salzsdure (sp. G. 1,14 = 18°Bé = 28% HCl) . . . . . 50 Raumteile

Schwefelsaure (sp. G. 1,83 = 66° Bé = 93% H,S0,) . . 10 »

Wasser © « v v v v e e e e e e e e e e e e 40 '
oder

Salzsaure (sp. G. 1,18 =22°Bé =35% HCl) . . . . . 40 Raumteile

Schwefelsaure (sp. G. 1,83 = 66° Bé = 93% H,80,) . . 10 »

Wasser . .« .« .« v v e e e e e e e e e e e e 50 ’

Séuren und Wasser werden jedes fiir sich abgemessen und dann gemischt, wobei
die Schwefelsiure zur Vermeidung von zu starker Erwirmung langsam und in
Abstéinden dem Wasser zuzusetzen ist. Nach Abkiihlung der Mischung wird
die Salzsiure zugesetzt.

Da auch die Menge der Atzfliissigkeit im Verhéltnis zur Atzfliche eine Rolle
spielt, gibt YarsevitcH die in der Tabelle dargestellten Verhiltnismengen an.
Wiederholte Verwendung der Atzfliissigkeit ist bis zu einem gewissen Grade
méglich, stirker gebrauchte Losungen beeintrichtigen jedoch das Atzergebnis
und die Auswertbarkeit desselben.

Einhaltung einer bestimmten Atzdauer ist sehr wichtig, da zu kurzes Atzen
ein ungeniigendes Bild der wahren Probenbeschaffenheit ergeben kann, wihrend
zu lange geitzte Proben geringwertiger erscheinen kénnen, als sie tatsdchlich
sind. Fiir das obengenannte Atzmittel dienen folgende Zeitangaben als Anhalts-
punkte fir verschiedene Stahlarten:

Kohlenstoffstihle, . . . . . . . . .. 10—45 min
Nickelstdhle . . . . . . . . . . . . ... 30 ,,
Chromstdhle. . . . . . . . . . ... 30—45 ,,
Molybdénstahle . . . . . . . .. .. .. 45

Wolframstdhle. . . . . . . . . . . . .. 45 ,,
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Nickel-Chrom-Stahle . . . . . . . . . 45—60 min
Chrom-Vanadium-Stahle . . . . . . . . . 45
Silizium-Mangan-Stéhle . . . . . . . . . . 30
Nichtrostende Stéhle . . . . . . . . . 30—45 ,,
Werkzeugstahle . . . . . . . . . .. 30—45 ,,

Wenn die Zeit es erlaubt, wird die zu #tzende Probe vor dem Atzen auf die
Temperatur der Atzlosung gebracht, es kann aber auch mit kalter Probe und
kalter Atzlosung begonnen werden. Die Vorwirmung der Probe auf Atztempera-
tur geschieht am besten in einem Gefifl mit reinem Wasser, aus dem sie vor-
sichtig in das GefaB mit der gleichfalls zum Kochen gebrachten Atzlsung hiniiber-
gesetzt wird. Ist die Probe zu groB oder zu unhandlich fiir ein Vorwérmen in
besonderem Gefdll mit Wasser, so kann sie auch in einem geeigneten Behalter
zuerst mit kochendem Wasser iibergossen werden, das dann abgegossen und durch
kochende Atzlosung ersetzt wird. Die Atzdauer ist dann etwas zu verlingern.
Nach beendeter Atzung wird die Atzfliissigkeit abgegossen und die Probe zuerst
in der Schale abgespiilt. Nach dem Erkalten wird sie herausgenommen und unter
flieBendem Wasser weitergewaschen. Bei pordsen oder zur Aufbewahrung be-
stimmten Proben empfiehlt es sich, nach dem Atzen ein Auskochen der Proben
vorzunehmen, um alle Spuren von Siure zu entfernen. In solchen Féllen ist
auch Trocknen auf einer Heizplatte anzuraten.

Zur Erzielung stirkerer Gegensitze konnen tiefgedtzte Proben nachtriglich
mit feinem Schmirgelpapier abgerieben werden, besser jedoch mit einem weichen
Gummi. So behandelte Proben halten sich lange. Eine Nachbehandlung mit
Natrium- oder Ammoniumzitrat erhilt ebenfalls die frisch geidtzte Fliche in
gutem Zustand, schiitzt vor Korrosion. Leicht angerostete Flichen lassen sich
auf solche Weise gut reinigen. Diese Nachbehandlung erfolgt durch Eintauchen
und Abreiben der gedtzten Fliche mit 5—20proz. Ammonium- oder Natrium-
zitratlosung, Nachbiirsten und griindliches Waschen mit Wasser und langsames
Trocknen auf einer Heizplatte. Gerostete Proben bleiben einige Tage in der
Loésung liegen oder werden eine Stunde mit kochender Losung behandelt.

Sehr feine Einzelheiten kénnen in Proben entwickelt werden, die absichtlich
einer Vorbehandlung mit leicht rostender Wirkung unterzogen werden. Die in
iblicher Weise vorgeschliffenen Proben werden Démpfen von Chlor, Brom, Jod
oder Wasserstoffsuperoxyd ausgesetzt, danach in der vorstehend beschriebenen
Weise mit Zitratlosung behandelt. Dabei kann es vorkommen, dafl die gebildete
Oxydhaut sich ablést und die Zeichnung der Makrodtzung erkennen lift. Die
Vorteile dieser Behandlung bestehen darin, dafl die Proben nicht iibermafig
angegriffen werden, daB das erhaltene Atzbild die Probenbeschaffenheit nicht
in iibersteigerter Weise veranschaulicht, und daf Sulfideinschliisse nicht an-
gegriffen werden. Von so behandelten Proben lassen sich nachtriglich noch
Baumann-Abdrucke herstellen.

C. Beurteilung tiefgeiitzter Proben unter Beriicksichtigung der Atzeinfliisse.

Tiefdtzungen mit Séuren erfordern zu ihrer Beurteilung nicht nur Erfahrung,

sondern auch genaue Kenntnis der Stahlerzeugungs- und Verarbeitungsverfahren

und der chemischen und physikalischen Vorginge, die zur Entstehung der ver-

schiedenen durch Makrostzungen sichtbar werdenden Gefiigeerscheinungen

fithren. Auch die Wirkung der Atzmittel auf diese Erscheinungen ist zu kennen,
5%
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vor allem, ob der wahre Zustand eines Werkstoffes dadurch enthiillt wird oder
ob bestimmte Gefiigeerscheinungen in iibersteigerter Weise zum Ausdruck
kommen.

Zeigt ein Werkstoff augenfallige Fehlererscheinungen, die seine GleichmaBig-
keit beeintrichtigen, wie Risse, Lunker, Nihte, Gasblasen, Schlackeneinschliisse
oder ungeschmolzene Reste, so bediirfen diese keiner Erérterung, sobald sie in
stdrkerem Malle auftreten. Dariiber hinaus lassen sich schwer bestimmte Angaben
machen.

Ergibt die Tiefitzung eine glatte und gleichméfBige Oberfliche, so ist das
im allgemeinen das Kennzeichen fiir guten Gefiigeaufbau, in manchen Féllen
kann der Befund jedoch irrefilhren. Das Ergebnis der Tiefdtzung allein ist noch
kein zuverldssiger Beweis fiir die Giite eines Werkstoffes.

Erscheint ein Werkstoff nach der Tiefdtzung pords, so kann man bis zu einem
gewissen Grade auf chemische UngleichméBigkeit schliefen; fir gewohnlich tritt
diese Erscheinung mehr im Kern der Proben auf. In solchen Fillen kann nur
Erfahrung entscheiden, ob ein Werkstoff fiir seinen Verwendungszweck geeignet
ist, da die Art des Walzens oft das Ergebnis der Tiefitzung beeinflufit.

Die Wahl des Tiefdtzungsmittel ist von auBerordentlicher Wichtigkeit. Die
gleiche Probe kann mit einer Sdureldsung pords, mit einer anderen ganz dicht
erscheinen, je nachdem ob die scheinbare Porositit durch Seigerungen oder
Karbide oder durch nichtmetallische Einschliisse bedingt ist und von dem
jeweiligen Atzmittel sichtbar gemacht wird. In Zweifelsfillen ist es deshalb rat-
sam, solche Proben im geglithten und gehérteten Zustand zu untersuchen. Sind
Einschlisse die Ursache der scheinbaren Porositit, so erscheinen sie bei geglithten
und gehédrteten Proben fast gleich.

Da die verschiedenen Sduren die Einschliisse verschieden angreifen, kénnen
Stihle beim Atzen mit einer Siure frei von Einschliissen, mit einer anderen
dagegen sehr einschluBhaltig erscheinen. So wird der Gehalt eines Stahles an
Al-oxydeinschlissen durch Tiefdtzung mit Salzsdure nicht sichtbar, dafiir eignet
sich besser eine Mischung von 10% Salzsiure und 2% Salpetersiure auf 1000 cm?
Wasser.

G und JomNsTON verwendeten vier verschiedene Saurelésungen zum Atzen
gegliihter und gehdrteter Proben aus 1lproz. Kohlenstoffstahl und 18proz.
Wolframstahl :

1. Salzsdure 1:1,

2. Salpetersdure 1:3,

3. Schwefelsdure 1:10,

4. Salzsiure, konz.

Die Versuche ergaben, daB die Proben nach der Atzung mit Salzséure ein zu
verwerfendes Geflige, nach der Atzung mit Schwefelsiure ein ausgezeichnet
scheinendes Gefiige aufwiesen, ferner daB Atzen mit Salpetersiure ein scheinbar
gutes Gefiige, aber den doppelten Gewichtsverlust ergab wie Atzung mit Salzsaure.

Hochlegierte Stdhle verhalten sich Salzsiure gegeniiber im gehiirteten Zu-
stand anders als im gegliihten, da ein Teil der Seigerungen in der Grundmasse
gelést und der Stahl infolgedessen homogener ist.

Gmr und JorNsTON betonen, dall laufende Beurteilung von Stahlproben
durch Tiefdtzung die Ausarbeitung bestimmter Verfahren erfordert, die von
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der Herrichtung der Proben bis zur Ausfithrung der Atzung unter stets gleichen
Bedingungen durchzufithren sind. Ks ist ratsam, sich in der Giitebeurteilung
eines Werkstoffes nicht nur auf die Ergebnisse eines Verfahrens zu verlassen.
Von den verschiedenen Sguren fiir Tiefdtzungszwecke wird der 50 proz. Salzséure-
lésung der Vorzug gegeben, da ihre Verwendung die geringsten Gewichtsverluste
und deutlichste Entwicklung von GefiigeunregelmiBigkeiten ergibt. Diese Losung
wird auch von LURSSEN empfohlen, der sie zur laufenden Untersuchung von
Walzkniippeln am besten geeignet fand.

Die Ergebnisse der Tiefitzung sind nach KEsHIAN abhingig von folgenden
Einfliissen:

1. Einfluf der Werkstoffzusammensetzung. Stihle bis zu 0,5% Kohlenstoff
losen sich rascher als kohlenstoffreichere Stéhle. Nach ENDO wichst dagegen
die Loslichkeit mit zunehmendem Kohlenstoffgehalt bis zur eutektoiden Zu-
sammensetzung. (Letzteres wiirde dem Verhalten von Feinschliffen beim Atzen
mit alkoholischer 2proz. Salpetersiure entsprechen. Je mehr Perlit die Proben
enthalten, um so rascher greift das Atzmittel an. A. M.) Nach KEesuian er-
scheinen kohlenstoffirmere Stahle nach der Tiefdtzung rauher, weniger dicht
und von dunklerer Farbe als kohlenstoffreichere Stahle. Legierte Stihle mit
1,5 Wolfram #dtzen sich gleichmafiger und dunkler, auch ist ihr Gefiige dichter
als bei einfachen Kohlenstoffstihlen. Nickel-Chrom-Stahle und in Ol zu héirtende
Manganstihle stehen in ihrem Verhalten zwischen kohlenstoffreichen und legierten
Stihlen. Schnelarbeitsstihle werden stets sehr dunkel und haben das feinste
und dichteste Gefiige. Etwas weniger feines (efiige haben die hitzebestindigen
Chromstdhle. Vanadiumhaltige Stéhle erscheinen etwas dichter als Stéhle sonst
gleicher Zusammensetzung ohne Vanadium, ein Unterschied in der Farbe ist
nicht zu beobachten.

Walzstdhle sind leicht an ihrem ausgesprochenen Faseraufbau zu erkennen.

2. EinfluB der Werkstoftherstellung. Tiegelstahl und Elektrostahl zeigen
nach der Tiefitzung ein dichteres und gleichméBigeres Gefiige als Siemens-
Martin-Stahl. Letzterer wird beim Atzen dunkler und erscheint grobkérniger.
Die beiden ersteren sind durch Tiefitzung schwer zu unterscheiden.

3. EinfluB des Primiirgefiiges. Der Verarbeitungsgrad des Werkstoffes ist von
groBem EinfluB auf das durch Tiefdtzung entwickelte Gefiigebild. Je griindlicher
die Durcharbeitung ist, um so glatter und gleichméBiger erscheint der gedtzte
Querschnitt. Das kann leicht an einem GuBkniippel, der zu immer kleineren Ab-
messungen heruntergewalzt wird, nachgepriift werden. Ausnahmen bilden Werk-
stoffe mit ausgesprochenem Fasergefiige, die in Querproben immer den Eindruck
eines unzulinglichen Gefiiges hervorrufen, auch wenn sie geniigend durchgear-
beitet sind. Das ist oft der Fall, wenn Kniippel mit sehr ausgesprochenem Tan-
nenbaumgefiige mit starker Querschnittsverminderung heruntergewalzt werden.

4. Einflu8 der Wirmebehandlung des Werkstoffes. Gehirtete Stihle zeigen
nach der Tiefitzung eine dichte und glatte Atzfliche. Ein vergiiteter Stahl
verhilt sich beim Atzen ganz anders als ein gehirteter. Der EinfluB des Anlassens
macht sich nach Behandlung der Proben im Temperaturbereich von 150 bis
400° C bemerkbar. Weiteres Anlassen auf 650° C bewirkt hinsichtlich der Atz-
ergebnisse keine Anderung mehr. Sobald der Stahl jedoch vollig weich gegliiht
ist, wird das Atzgefiige grober. Gehirteter Stahl bekommt beim Tiefatzen sehr
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leicht Risse, besonders beim Atzen mit heiBen Sauren. RiBbildung tritt hiufig
noch nach einem Anlassen bis 370° C ein. Deshalb sollten gehértete Stihle vor
Tiefatzungen, soweit moglich, immer hinreichend angelassen werden.

Gewichtsverlustin glem?®nach 2stiindigem Atzenineiner Losung von 500 cm?® HC,
70 cm® H,S80,, 200 cm® Wasser. (Nach KesaIaw.)

Zusammensetzung des Stahles Gewichtsverlust in g/em?® bei Atztemperatur von
c Mo | Si | o | N w V. 38° 65° 94°
0,19 | 0,76 | 0,14 ° 0,164 0,582 1,369
1,12 | 0,36 | 0,19 ‘ 0,150 0,396 0,803
0,40 | 1,36 | 0,18 | 0,333 1,093 1,757
0,65 i 17,95 | 0,79 0,107 0,411 0,771
0,16 ‘ 3,54 0,097 0,300 0,631
2,05 11,42 0,368 0,705 1,408
1,25 0,56 0,111 0,300 0,594
0,34 13,58 0,300 0,980 1,871
1,30 0,24 0,145 0,424 0,821

5. EinfluB der Temperatur des Atzmittels. Die Temperatur der Atzlosung
hat auf das Aussehen der geéitzten Proben grofen Einfluf. Bei héheren Tem-
peraturen erfolgt der Atzangriff rascher und der Werkstoff erscheint grober. Die
Abhingigkeit der Losungsgeschwindigkeit von der Temperatur wird in Tabelle
(S.70) veranschaulicht. Die bei den Versuchen verwendeten Proben hatten
Zylinderform mit einem Querschnitt von 20 mm und einer Linge von 25 mm.

6. EinfluB der Atzdauer. Die Atzdauer beeinfluBt ebenfalls das Ergebnis,
je linger gedtzt wird, um so grober erscheint die geitzte Fliche. Bei Vergleichs-
versuchen muB die Dauer der Atzung immer die gleiche sein. Es ist zu bedenken,
daB sogar ein fehlerfreier Werkstoff durch zu langes Atzen eine aufgerauhte
Fliche zeigen kann, und daB die Rauhigkeit mit der Atzdauer zunimmt.

D. Gefiigeerscheinungen tiefgedtzter Proben.

1. Risse. Diese als Haarrisse oder Innenrisse, manchmal auch als Flocken
bezeichnete Gefiigeerscheinung tritt in unlegierten Stdhlen selten auf, haufig
dagegen in legierten Stihlen. Uber die Ursache ihrer Entstehung sind die
Meinungen noch sehr verschieden. In einer groBen Anzahl von Stdhlen lassen
sie sich durch langsame Abkiihlung vermeiden.

2. Tannenbaumgefiige. Kohlenstoffstihle mit ausgesprochenem Tannenbaum-
gefiige sind fiir gewohnlich besonders rein und frei von oxydischen Einschliissen.
Wenn der Gehalt an Phosphor und Schwefel gering ist, ist das Gefiige nicht zu
beanstanden.

Kohlenstoffreichere Stihle scheinen mehr zur Ausbildung von Tannenbaum-
gefiige zu neigen als kohlenstoffirmere. Legierte Stahle sind in dieser Hinsicht
besser als Kohlenstoffstihle, wihrend Nickel-Chrom-Stéihle davon oft auszuneh-
men sind. Schnelldrehstahl zeigt sehr selten Tannenbaumgefiige. Sehr stark
ausgepragt ist solches Gefiige zu beanstanden. Ein Mal ist aber schwer anzu-
geben, in manchen Féllen spielt das Guligefiige eine geringere, in anderen dagegen
eine sehr wichtige Rolle. Auch kann ein Werkstoff im Querschnitt scheinbar
kein Primérgefiige aufweisen, wihrend Léingsproben ein sehr ausgesprochenes
Primérgefiige zeigen.
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3. Seigerungen. Seigerungen erscheinen in der tiefgedtzten Probenfliche
als dunkle Stellen von verschiedener Ausdehnung und Anordnung. Die che-
mische Natur der Seigerung kann durch Tiefitzung nicht niher bestimmt
werden, hierfiir sind andere Verfahren makroskopischer Art oder chemische
Untersuchung, auch mikroskopische Untersuchung heranzuziehen.

Starke Seigerungen sind selbstverstindlich Kennzeichen eines minderwertigen
Werkstoffes. Treten bei der Tiefitzung geringfiigigere Seigerungen auf, so ist
es schwierig, ihre wahre Bedeutung zu erkennen; es ist deshalb Vorsicht geboten,
wenn es sich darum handelt, die Zulassung oder Verwerfung des Werkstoffes
allein vom Befund der Tiefitzung abhéingig zu machen.

4. Zeilengefiige. In Lingsproben entwickelt Tiefatzung mehr oder weniger
tiefe Langsstreifen, die durch stirker angegriffene, gestreckte Seigerungszonen
oder metallische oder nichtmetallische Einschliisse bedingt sind.

In Querproben treten diese gestreckten Seigerungsstreifen oder Einschliisse
nur im Querschnitt an die Oberfliche und sind infolgedessen in ihrer Ausdehnung
nicht zu beurteilen.

Quer zum Faserverlauf entnommene Proben &dtzen sich rascher und er-
scheinen grober als gleichlaufend zur Faser entnommene Proben. Deshalb sind
Querproben immer dunkler und pordser als Lingsproben.

Nach HouDrREMONT und ScHRADER erfordern Querproben nur die Hilfte
der Atzdauer wie Lingsproben bei Verwendung eines Atzmittels, das zuerst
von HoraMMANN und WARING mitgeteilt, spiter von KESHIAN abgedndert wurde
und folgende Zusammensetzung hat (vgl. S. 66):

500 cm® konz. Salzséure,
70 ,, konz. Schwefelsure,
180 ,, Wasser.

Lingsproben werden mit diesem Atzmittel bei 95—100° C 2 Stunden, Quer-
proben 1 Stunde gekocht.

Die Tiefatzungsprobe ist zur Beurteilung von Seigerungserscheinungen besser
bei Lingsproben anzuwenden, wihrend Querproben vorwiegend die Beurteilung
von Einschliissen zulassen und dadurch Riickschliisse auf die metallurgische
Herstellung der Stahlproben erméglichen.

Nach den Erfahrungen von HouprEmoNT und ScHRADER gelingt die Ent-
wicklung der Seigerungsstreifen durchweg am besten im vergiiteten Zustand.
In diesem scheint die Art der Schmiedung fiir die Ausbildung und Herausitzung
der Seigerungsstreifen nicht von Bedeutung. Hochstens beim Elektrostahl wird
ein geringer Ausgleich der Seigerung bei der heien Nachschmiedung erzielt.

Bei Proben im geschmiedeten Zustand ist im allgemeinen die Kenntlich-
machung der Seigerungsstreifen durch bevorzugten Atzangriff an den Korn-
grenzen iiberdeckt. Diese Wirkung verstirkt sich bei grobem Korn nach iiber-
hitzter Schmiedung und fithrt bei basischem Elektrostahl infolge der etwas
schwicheren Seigerung und bei niedrig gekohltem basischen Siemens-Martin-
Stahl infolge bevorzugten Angriffes des Ferrits in den Korngrenzen dazu, daf
nur schwache Andeutungen der Seigerungsstreifen erhalten bleiben.

5. KorngroBe. Zur Beurteilung der Korngréfle hat die Tiefitzung wenig
Wert, auler bei ungewdhnlicher Kornvergroberung.
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6. Entkohlung. Die entkohlten Stellen werden weniger rasch angegriffen
und erscheinen heller. Langeres Atzen laBt sie im Relief hervortreten.

7. Einsatzhiirtung. Die aufgekohlten Stellen verhalten sich bei einer milden
Tiefitzung umgekehrt wie entkohlte.

8. Oberflichenfehler. Walznihte pflegen nicht tief zu sein, sich aber in ziem-
licher Linge in der Walzrichtung zu erstrecken. Abkiihlungsrisse in selbst-
hiirtenden Stihlen sind dagegen sehr tief. Uberlappungen verhalten sich wie
Nihte, sie sind auf rissige oder schlecht vorgearbeitete Oberflichen der Guf-
kniippel, oft auch auf Gasblasenseigerungen zuriickzufiihren, hier gibt Nach-
priifung mit der OBERHOFFERschen Atzung héufig wichtige Aufschliisse.

9. Schleifrisse. Diese durch unsachgeméifBes Schleifen gehirteter Proben ver-
ursachten Risse sind meistens an einer gewissen RegelmaBigkeit in der Anordnung
zu erkennen.

IV. Verschiedene Atzverfahren zur Entwicklung makroskopischer
Gefiigeerscheinungen.

A. Atzmittel zur Entwicklung von Ubersichtsgefiige.

1. Pikrinsdure. 3proz. Pikrinsiure in Athylalkohol wird hiufig verwendet,
um Seigerungen nachzuweisen. Die Atzung dauert 4—5 Stunden bei Zimmer-
temperatur.

Nach Angabe in der ,,Hiitte* wird eine Losung von 1 g Pikrinsdure in 25 cm3
Alkohol mit Zusatz von einem Tropfen Salzsiure empfohlen. Die Losung wird
heil angewendet.

SteEap empfiehlt das Le CHATELIERsche Verfahren mit einer wisserigen
0,5proz. Pikrinsdureldsung zum Nachweis ungleichméBiger Phosphorverteilung.
Die sich zuerst firbenden Stellen sind am phosphorreichsten.

2. Salpetersdure. 10—15proz. Salpetersiurelosungen in Wasser oder Alkohol
sind am gebriuchlichsten. Nach KESHIAN sind sie sehr geeignet zum Nachweis
von Seigerungen, weniger allerdings fiir kleinere ortliche Seigerungen. Die Gegen-
sitze sind ziemlich schwach, und eine besondere Reliefwirkung wird nicht erzielt.

Nach LrITNER eignet sich eine 5proz. wisserige oder alkoholische Salpeter-
sdurelosung besonders fiir Nickel-Chrom-Stihle (S. 82).

Das ,,Iron and Steel Institute’s Heterogeneity Research Comittee’* empfiehlt
in einem Bericht iiber Fehler in GuBblocken das Atzen mit Salpetersiure fiir
groBe Flichen, z. B. fiir ganze Blockquerschnitte, bei denen eine Vorbereitung
der zu dtzenden Fliche nicht nétig ist. Die Spuren der Maschinenbearbeitung
auf der Schnittfliche werden am besten durch Vorédtzen mit einer 2 proz. Salpeter-
sdurelosung beseitigt, danach wird eine Zwischendtzung mit 5—8proz. Salpeter-
siure und eine SchluBdtzung mit 10 proz. Salpetersiure vorgenommen. Auf diese
Weise wird eine schwache Tiefdtzung in verhiltnismiflig kurzer Zeit und bei
groBtmoglicher Beseitigung von Bearbeitungsspuren erzielt. Nach A.S.T.M.
eignet sich eine Mischung von 25% Salpetersaure (sp. G.1,4) und 75% Wasser
gut zur Entwicklung von Ubersichtsgefiige.

3. Jodlosung. Nach FrimoNT wurde Jod als Atzmittel fiir Eisen und Stahl
1895 durch OsmoxDp in Form von Jodtinktur eingefiihrt (Jod in Athylalkohol
gelost). REINHARDT ersetzte die alkoholische Jodlésung durch eine wisserige
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Losung von Jodkalium. Nach TerMAJER ist das beste Mischungsverhiltnis
1 Teil Jod in 2 Teilen Jodkalium und 10 Teilen Wasser.

FrfimoNT empfiehlt Jodlosung zum Nachweis von Lunkerbildung. Nach
seiner Meinung erzielt dieses Atzmittel bei Makrogefiigeentwicklung fiir die
Photographie besser geeignete Wirkungen als Atzungen mit Siuren, Eisen-
chlorid, Quecksilberchlorid oder Kupferammonchlorid, die dem Auge die gleiche
Wirkung wie Jodlosung zeigen. Nach den Mitteilungen des Bureau of Standards(2)
gibt jedoch Kupferammonchlorid klarere Atzungen. Jod wird heute nur noch
in seltenen Fillen verwendet.

Nach OBERHOFFER (6) dient eine Losung von einem Teil einer 1/;,-Normal-
Jodlgsung in 10 Teilen Alkohol zum Nachweis der Verteilung von Silizium in
Stahl. Das Verfahren findet Anwendung zur Priifung von Dynamostahl.

4. Ammoniumpersulfat wurde als Atzmittel fiir Eisen und Stahl zuerst von
CzocHRALSKI im Jahre 1915 (1) vorgeschlagen. RAwDON (1) veroffentlichte 1920
eine Reihe von Arbeiten iiber die vorziigliche Eignung von Ammoniumpersulfat
als Makrodtzmittel. Die folgenden Ausfithrungen stiitzen sich in der Hauptsache
auf diese Arbeiten. Ammoniumpersulfat hat eine stark oxydierende Wirkung.
Der Hauptvorgang wihrend des Atzens ist folgender:

2Te + 38,07 >2Fe™ + 680/,

das Persulfat-Ion zersetzt sich jedoch langsam im Wasser, wobei Sauerstoff frei
wird, nach der Gleichung

28,0/ + 2H,0 > 4 H' + 480/ + 0,.
Aus diesem Grunde ist die Losung immer erst kurz vor Gebrauch anzusetzen.

Eine 10proz. Losung in Wasser hat sich als sehr geeignet erwiesen, der Gehalt
kann aber ohne Nachteil auf 20% gesteigert werden. Gedtzt wird am besten
durch Atzwaschen. TFiir gut vorbereitete Proben geniigt meistens eine Atzdauer
von 1—2 min, d. h. wenn nach dem Hobeln oder Feilen ein Schleifen auf Schmir-
gelpapier folgt. Ganz grofle Proben kénnen auch nach einfachem Vorschlichten
geitzt werden. Die Atzdauer muB dann aber auf eine halbe Stunde und linger
ausgedehnt werden.

Es ist deshalb vorteilhafter, die Atzlosung auf 50—60° C zu erwirmen. Die
Probe wird dann ganz in die Losung gesetzt und mit einem mit Watte oder
Baumwolleldppchen bewickelten Stdbchen abgerieben. Wenn die Loésung in
ihrer Wirkung nachzulassen scheint, wird frisches Ammoniumpersulfat zugesetzt.
Sobald die gewiinschte Atzwirkung erreicht ist, wird die Probe in Wasser ab-
gespiilt und in der iiblichen Weise weiterbehandelt. Aufnahmen der gedtzten
Probenfliche lassen sich am besten herstellen, wenn die Probe mit Wasser,
Alkohol oder diinnfliissigem Ol bedeckt ist. Ist das wegen der GréBe der Probe
oder aus anderen Griinden nicht ausfithrbar, so geniigt es, die geéitzte Fliche
mit Glyzerin oder Ol einzureiben oder sie zu lackieren. Die handelsiiblichen
Metallacke sind mit 2—3facher Menge eines geeigneten Verdiinnungsmittels zu
verdiinnen. Diese Hilfsmittel sind iibrigens bei allen Makrodtzungen zu emp-
fehlen, wenn méoglichst klare Gegensétze herausgebracht werden sollen.

Ammoniumpersulfat ist eins der geeignetesten Atzmittel fiir makroskopische
Korndtzungen von Eisen und Stahl. Es ist deshalb auch besonders zum Nachweis
von Rekristallisationserscheinungen zu verwenden. Fiir die Untersuchung von
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SchweiBnihten verschiedener Art ist es oft uniibertrefflich [Rawpox (1), JIMENO
und pEL FRESNO u. a.], obgleich es zur weiteren Untersuchung oft ratsam
ist, noch ein zweites Atzmittel heranzuziehen. Ammoniumpersulfat ist ein
empfehlenswertes Atzmittel fiir Schweileisen mit seiner in der Regel ungleichen
KorngréBe. Ein groBer Vorteil der Ammoniumpersulfatitzung besteht darin,
daB sie sich nur auf die Oberfliche der Probe erstreckt, die deshalb sehr leicht
wieder abgeschliffen und fiir nachfolgende Mikrountersuchung verwendet werden
kann. Nach Tiefitzungen mit Séuren und kupferhaltigen Atzmitteln ist das
oft ohne weitgehendes Abschleifen unmoglich. Ammoniumpersulfat bringt auch
chemische UngleichmiBigkeiten wie Seigerungen u. a. deutlich heraus. In dieser
Hinsicht ist seine Wirkung der der iibrigen Atzmittel etwa gleich. Fasergefiige
kann manchmal besser durch Ammoniumpersulfat als durch andere Atzlésungen
sichtbar gemacht werden.

B. Kupferhaltige Atzmittel zum Nachweis von Seigerungen.

Diese Atzmittel sind besonders empfindlich fiir Unterschiede in der Ver-
teilung von Phosphor und Kohlenstoff. Gleichzeitig bewirken einige von ihnen
eine leichte Kornflichenitzung; aus diesen Griinden sind sie am besten geeignet
zur Entwicklung von Tannenbaumgefiige (Primérgefiige). Die Hauptwirkung
aller dieser Atzmittel beruht auf ihrem Kupfergehalt. Losungen ohne Séure-
zusatz bewirken an den phosphorhaltigen, also unedleren Stellen verstirkte
Léslichkeit von Eisen und Abscheidung von Kupfer. Bei sdurehaltigen Losungen
bildet sich an den unedleren Stellen eine diinne festhaftende Kupferhaut, die
einen Saureangriff verhindert, wihrend an den edleren Stellen kein Kupfernieder-
schlag erfolgt und infolgedessen ein Angriff durch die Siure stattfinden kann.
Infolgedessen erscheinen bei diesen Atzmitteln die seigerungsreichen Stellen nach
Entfernung des Kupferniederschlages hell und unaufgerauht, die seigerungsfreien
dunkel und aufgerauht. Nach Ansicht verschiedener Forscher hiingt das Atzergebnis
vom Sauerstoff im Eisen ab, diese Ansicht ist jedoch noch umstritten.

Nach Le CrareLier und Bocirer wird chemische UngleichmaBigkeit allein
durch den Sauerstoff bewirkt, in dessen Abwesenheit weder Kohlenstoff noch
Phosphor die durch Primaritzmittel nachweisbare Erscheinung der Seigerung
zum Ausdruck bringen. Versuche mit synthetischen Eisen-Eisenoxydulschmelzen
ergaben, daB unter 0,01% O, kein Primérgefiige sichtbar wird, dal von 0,01 bis
0,15% O, die Deutlichkeit der Priméaritzung stetig zu-, dariiber hinaus aber
wieder abnimmt.

SavveEuR und KrivoBok stellten fest, daf Sauerstoff in Abwesenheit von
Kohlenstoff und Phosphor keine mit dem Le CHaTELIERschen Atzmittel fest-
stellbare Seigerung hervorruft.

Nach STEAD bleiben in gegliihten Eisenblechen bei Anwendung von Primér-
gefiige- Atzmitteln die Korngrenzen von Ferritkérnern unterhalb der Oxydhaut
hell im Gegensatz zum Korninnern.

WHITELEY schweiBte Blechstreifen verschiedenen Phosphor- und Sauerstoff-
gehaltes im Wasserstoff- oder Stickstoffstrom zusammen. Beim Atzen mit Primér-
stzmitteln konnten Unterschiede in den Phosphorgehalten deutlich festgestellt
werden. Die verschweiBten Proben verschiedenen Sauerstoffgehaltes zeigten nur
an den Begrenzungslinien bzw. Schweiinihten helle Linien.
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Nach OBERHOFFER, SCHIFFLER und HEsSENBRUCH ist diese Erscheinung
dahin zu erkliren, daB an den Grenzen der Bleche ein Ausgleich im Sauerstoff-
gehalt eintritt. Da die Hochstloslichkeit des Sauerstoffs (etwa 0,06% O,) jedoch
bald iiberschritten ist, widersteht nur eine schmale Zone dem Atzangriff.

Dieselben Forscher beobachteten an zahlreichen Versuchsschmelzen aus
Elektrolyteisen und Eisenoxydul im Vakuum bei Priméarétzung deutliche Kristall-
seigerung und schreiben diese Erscheinung dem in fester Losung befindlichen
Sauerstoff zu, da die Gehalte an Kohlenstoff und Phosphor zu gering sind, um als
Seigerungsursache in Frage zu kommen. Fiir die Primérgefiigedtzung dieser Proben
erwies sich weder das HEyNsche (s. unten) noch das OBERHOFFERsche Primiir-
gefiige- Atzmittel s. S. 81 geeignet. Besser bewihrte sich die folgende Losung:

Kupferchlorid, krist. . . . . . 3g
Athylalkohol . . . . . . .. 50 om?®
Salzsdure, konz. . . . . . . . 20—30 ,,
Wasser, dest. . . . . . . .. 1000

Mit diesem Atzmittel wurden ausgeprigte Kristallseigerungen in allen Eisen-
Sauerstoff-Schmelzen entwickelt.

In Ubereinstimmung mit LE CHATELIER und BociTcH wurde ein Hochstwert
der Deutlichkeit des Priméirgefiiges festgestellt, der anscheinend der oberen
Grenze der Sauerstoffloslichkeit im festen Eisen bei Raumtemperatur entspricht.
Diese Erscheinung wird auch an unlegierten und legierten Stihlen fiir einen
mittleren Sauerstoffgehalt beobachtet. Die Proben wurden aus Kruppschem
Weicheisen, schwedischem Roheisen und Ferrolegierungen hergestellt. Von
zwei Parallelschmelzen wurde je eine vor Zugabe der Zuséitze durch Einblasen
von Luft mit Sauerstoff {ibersattigt.

Schmiedeversuche ergaben bei den sauerstoffreichen Stéhlen im Gegensatz zu
den sauerstoffarmen Stihlen durchweg Schiefer- und Holzfaserbruch, was den Ein-
fluB des Sauerstoffs auf die primére Seigerung bestétigen wiirde. Das bei diesen
Untersuchungen beobachtete Auftreten ,,innerkristalliner Struktur (Aderung des
Ferrits) bei den sauerstoffreichen Stahlen spricht fiir die NorTHCOTTsche Auffassung,
daB oxydische Feinausscheidungen die Ursache der Ferritdderung sind, vgl. S. 43.

Nach WHITELEY beruht auch die Erscheinung des sekundéren Zeilengefiiges
von Walz- und Schmiedestdhlen auf der verschiedenen Lésung von Sauerstoff
in den Ferritbdndern. Diese verhalten sich im allgemeinen folgendermafen:

1. Sie widerstehen dem Angriff kupferhaltiger Atzmittel und sind dadurch
leicht festzustellen.

2. Sie verschwinden mit zunehmender Schnelligkeit, sobald die Temperatur
iiber 800° C steigt.

Sekundéres Zeilengefiige ist nur bei niedriggekohlten Stéhlen festzustellen.
Es entsteht wihrend der Abkiihlung durch die Keimwirkung der Schlacken-
einschliisse und die Abwanderung des Kohlenstoffs infolge der ungleichméBigen
Verteilung des Phosphors und anderer noch ungeklirter Einfliisse.

Eine Zusammenstellung der kupferhaltigen Losungen findet sich in Tabelle
S. 88/89.

1. Neutrales Kupferammonchlorid. Das erste und lange Zeit am meisten
verwendete kupferhaltige Atzmittel wurde von HEy~ im Jahre 1906 mitgeteilt:
Kupferammonchlorid in wésseriger Losung im Verhéltnis 1:12. Die Zusammen-
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setzung ist so gewéhlt, daB der sich bildende Kupferniederschlag locker und
schwammig bleibt und deshalb nach beendeter Atzung leicht abgewaschen
werden kann. Bei Ausfithrung der Atzung wird die Probe vollstindig in die
Losung eingetaucht. Es ist Sorge zu tragen, dafl die Schlifffliche schnell und
gleichmiBig vom Atzmittel bedeckt wird, deshalb ist es zweckmaBig, die Atz-
l6sung iiber die in das AtzgefiB gelegte Schliffprobe zu gieBen. Auf keinen
Fall diirfen sich Luftblasen bilden und haftenbleiben. Vor dem Atzen ist die
Schliffprobe mit Alkohol oder Schlimmkreide griindlich zu siubern. Wéhrend
des Atzens ist die Schale zu bewegen, damit in der Losung entstehende Konzen-
trationsunterschiede sofort ausgeglichen werden kénnen. Fiir feiner geschliffene
Proben geniigt in der Regel eine Atzdauer von 1 min, gréber geschliffene Proben
erfordern lingere Zeit. Nach dem Atzen wird die Probe in Wasser abgespiilt
und der Kupferniederschlag mit einem Wattebausch od. dgl. abgewischt. Bleibt
Kupfer an einigen Stellen haften, so lat es sich hiufig durch Reiben mit einem
nassen Korken entfernen. Geht das nicht, empfiehlt sich eine Behandlung mit
starkem Ammoniak oder mit ammoniakalischem Kupferammonchlorid oder mit
0,5proz. Ammoniumpersulfat. Nach dem Entfernen des Kupferniederschlages
wird die Probe in der iiblichen Weise gewaschen und getrocknet. (Wiederholtes
Abwischen des Kupferniederschlages und neues Eintauchen in die Atzlésung
liefert deutlichere Einzelheiten des Gefiiges und stérkere Gegensitze als lingeres
Atzen ohne Unterbrechung. A.MEYER.)

Durch die Atzung werden die kohlenstoff- und phosphorreichen Stellen stirker
angegriffen als die reineren, sie erscheinen deshalb bei der Betrachtung in zer-
streutem Tageslicht dunkler als ihre Umgebung. Bei hohem Phosphorgehalt
kann eine leichte Braunfirbung auftreten, wahrscheinlich infolge Bildung von
Phosphor-Kupfer an der Oberfliche. Ortliche Kaltbearbeitungsbereiche, wie
z. B. die Umgebung von Nietlchern, werden ebenfalls durch das Atzmittel stark
angegriffen.

Das Heywnsche Atzverfahren eignet sich vorzugsweise fiir weiche Stéhle
unterhalb 0,3% Kohlenstoff, es kann aber auch fiir Stihle bis zu 0,7% Kohlen-
stoff benutzt werden. Bei héheren Kohlenstoffgehalten ist die Entfernung des
Kupferniederschlages zu schwierig. In solchen Fillen verwendet man besser
die OBERHOFFERsche Atzung (2) (s. S. 81). Letzteres Verfahren kommt aber nicht
fiir GuBeisen, gehédrtete Stahle oder hochlegierte Stéhle in Frage.

Nach Ansicht von Havre ist die Kupferammonchlorididtzung, wenigstens
fiir weiche Stihle, ebensogut wie Atzungen mit Losungen von mehreren Rea-
genzien, wie sie nachstehend erwihnt werden.

Das Bureau of Standards empfiehlt eine etwas verdiinntere Losung als die
von HEYN angegebene. Mit dieser verdiinnteren Losung wird unter Einschaltung
von Zwischenwaschungen gedtzt,

In bestimmten Fillen empfiehlt es sich, eine vorgeschlichtete Probe bei
Zimmertemperatur mit einer gesittigten Losung von technischem Kupfer-
ammonchlorid zu #tzen. Auf diese Weise wird Tannenbaumgefiige. sichtbar
gemacht, auBerdem Seigerungen, Flocken u. a. (s. S. 103). Die Probe wird mit
der geschliffenen Fliche nach oben in die Atzlésung gebracht und etwa 12 Stunden
darin gelassen, dann herausgenommen und unter Wasser abgebiirstet. Zuletzt
wird sie mit Sodalosung gewaschen, um Rostbildung zu verhindern. Fiir dieses
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Verfahren eignen sich Stible mit ziemlich feinem Gefiige. Es ist in der Praxis
leicht ausfithrbar, da es keine zeitraubende Vorbereitung der Proben erfordert
und kaum der Uberwachung bedarf.

2. Kupfersulfat. Nach BELYNSKI eignet sich 1proz. Kupfersulfatlésung zum
Nachweis von Tannenbaumgefiige u. a. in Stdhlen mit Kohlenstoffgehalten von
0,1—1,3%.

3. Saure Kupferlisungen. «) HuMrrEY empfiehlt eine Losung von salzsiure-
haltigem Kupferammonchlorid zum Atzen groBer Flichen. Mit diesem Atzmittel
wird ein sehr kréftiges und scharfes Relief erzielt, so daf} die so gedtzten Flichen
als Klischees verwendet werden koénnen, von denen sich mit Druckerschwirze
Abdrucke auf Papier herstellen lassen.

Die Zusammensetzung der Losung ist folgende:

Kupferammonchlorid . . . . . . 120 g
konz. Salzsgure . . . . . . . . 50 cm?
Wasser . . . . . . . . . ... 1000 cm?

Bei nickel- und chromlegierten Stihlen werden bessere Ergebnisse erzielt, wenn
die Losung etwas weniger sauer ist. Aus dieser sauren Lésung wird das Kupfer
jedoch in einer sehr festhaftenden Schicht niedergeschlagen, deshalb mul zuerst
in einer neutralen Losung gedtzt werden, und zwar so lange, bis keine Schleif-
kratzer oder Bearbeitungsspuren mehr sichtbar sind. Dann wird die Lésung
langsam angesduert unter immer reichlicherem Zusatz von Salzsiure, ohne dafl
die in der neutralen Losung gebildete Kupferschicht vorher entfernt wird. Die
Atzdauer schwankt zwischen 20 min und 1—2 Stunden. Hat die Vorbereitung
der Probe zu tiefe Bearbeitungsspuren auf der Schlifffliche hinterlassen, so ist
es ratsam, zuerst mit verdiinnter Salpetersidure zu dtzen, bis diese verschwunden
sind. Danach wird zuerst mit neutraler, dann mit saurer Kupferammonchlorid-
16sung geitzt.

Nach beendeter Atzung wird das Kupfer genau wie nach der Atzung mit
der neutralen Lésung nach HEYN abgewaschen. Wird eine tiefere Atzung
gewiinscht, so wird die Atzung fortgesetzt, aber es ist nétig, wieder mit der
neutralen Losung zu beginnen. GroBere Gegensitze lassen sich herausholen,
wenn die Probe nach dem Atzen leicht auf feinem Schmirgelpapier ab-
gerieben wird.

Fiir das Atzen von GuBblockquerschnitten empfiehlt das Iron and Steel
Institute’s Heterogeneity Research Comittee folgendes Verfahren:

Zuerst 10 min bis 1/, Stunde in einer neutralen Losung von 8—12% Kupfer-
ammonchlorid &tzen. Dann !/, Stunde mit einer gleichen Lésung, der 2,5—5%
Salzssure zugesetzt wird. Eine weitere halbe Stunde in einer Losung mit 15%
Salzséurezusatz. Es kann auch noch eine Zwischenéiitzung mit 7,5—10% S#ure-
zusatz vorgenommen werden. Wenn nétig, wird der Siurezusatz noch weiter
gesteigert, um die gewiinschte Reliefwirkung zu erreichen.

ArusoNy und Rock benutzten HuMmrrEYs Atzverfahren, um in GuBstihlen
fiir die Elektroindustrie jedes irgend vorhandene Tannenbaumgefiige sichtbar zu
machen (Stible mit 0,07% Kohlenstoff, 0,06% Silizium, 0,056% Mangan und
etwa 0,06% Phosphor).

B) O. ADLER entwickelte ein Atzmittel, das in vielen Fallen deutlichere Einzel-
heiten ergibt als die Atzung mit neutralem Kupferammoniumchlorid, es eignet
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sich insbesondere zur Priifung von Schweilungen sowohl bei Stahl wie auch
bei Aluminium, Kupfer und Kupferlegierungen. Bei héher gekohlten Stihlen
wird kein so fest haftender Kupferniederschlag erzeugt wie bei Kupferammon-
chlorid. Anlal- und Rekristallisationszonen, Schweilllagen und sogar Kraft-
wirkungslinien treten deutlich hervor. Das Atzmittel hat folgende Zusammen-
setzung:

Dest. Wasser . . . . . . . . . .. 25 em?
Kupferammoniumehlorid . . . . . . 3g
Salzsaure (sp. G. 1,19),. . . . . . . 50 cm?
Eisenchlorid . . . . . . . .. .. 15¢

Es ist wichtig, zuerst das Kupfersalz im Wasser aufzul6sen, bevor Salzsgure
und Eisenchlorid zugesetzt werden.
y) WHITELEY nennt folgende Ldsung:

Eisenchlorid. . . . . .. ... 200 g
Kupferchlorid . . . . . .. .. 12g
Salzsgure . . . . . . .. . .. 100 cm?
Wasser . . . . . . . . .. .. 1000 cm?

Nach einer Atzdauer von 5 min wird die Probe herausgenommen und auf feinem
Schmirgelpapier abgeschliffen, dann etwa 1/, Stunde oder mehr weiter geatzt.
Die Reliefwirkung ist nicht so stark wie bei der HumpHREYschen Atzung.

WarTELEYS Losung wird viel in schwedischen Werken angewendet, mit der
Abinderung, daB nur 1g Kupferchlorid zugesetzt wird. Atzdauer 20 min.
Es erwies sich als giinstig, die Probe nach 2 min herauszunehmen und auf Schmir-
gelpapier der Kornung 00 zu schleifen, dann die Atzung fortzusetzen.

d) Im AS.S.T.-Handbuch schligt DickENSON eine Losung folgender Zu-
sammensetzung vor:

Eisenchlorid. . . . . . . . .. 40¢g
Kupferchlorid . . . . . . . .. 3¢
Salzsgure . . . . . . . . ... 40 cm?®
Wasser . . . . . . .. .. .. 500 cm?

Vor dem Atzen mit dieser Losung wird die Schliffprobe mit einer 10 proz. Sal-
petersidurelosung behandelt.

¢) RosEnHAIN und HaveHTON fiihrten eine andere Abart des kupferhaltigen
Atzmittels ein, das neben dem Kupfersalz weitere Bestandteile in solchen Mengen
enthilt, dafBl sich Kupfer in festhaftender diinner Schicht an bestimmten Stellen
der Schlifffliche niederschligt, wihrend andere Stellen klar bleiben. Die Zu-
sammensetzung der Losung ist folgende:

Eisenchlorid. . . . . . . . .. 30g
Salzsdure, konz. . . . . . . . . 100 em3
Kupferchlorid . . . . . . . .. lg
Zinnchloriir . . . . . . L. L. 05¢g
Wasser . . . . . . . ... .. 1000 cm?®

Die Atzdauer betrigt 10 sec bis 2 min, und die Losungen sollten nicht ofter als
einmal gebraucht werden. Die zu dtzenden Schliffproben werden fertigpoliert
wie fiir Feingefiigeuntersuchungen. In perlitischen Stdhlen mit gleichméaBiger
Phosphorverteilung wird das Kupfer auf dem Ferrit niedergeschlagen, der davon
dunkel erscheint, wihrend der Perlit unverindert bleibt. Ist der Phosphor
ungleichméBig verteilt, so bleiben die phosphorreichen Gebiete hell. Das Atz-
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mittel eignet sich mehr fiir mikroskopische als fiir makroskopische Zwecke. Da.
sich bei dieser Atzung um jeden kleinen nichtmetallischen Einschluf tiefe Locher
bilden, empfiehlt das A.S.S.T.-Handbuch Verdiinnung der Atzlosung. Es ist eine
gewisse Erfahrung nétig, um zu einem befriedigenden Atzergebnis zu gelangen.
Die Schliffprobe mufl vollstdndig sauber sein.

Nach KavriNeg und nach HULTGREN und LirLsgkvisT entwickelt das RosEN-
HAIN- und HaveaTONsche Atzmittel (S.78) bei Chrom-Nickel-Stihlen, die den
d-Zustand durchschritten haben, zunidchst Tannenbaumgefiige. Bei lingerem
Atzen wird dieses iiberdeckt und das sekundire Austenitkorn erscheint. Bei
Ausdehnung der Atzung auf mehrere Stunden bildet sich eine zusammenhangende
Kupferschicht, die das Sekundérgeftige iiberdeckt und das Primérgefiige allein
zum Ausdruck bringt. Dieses Atzmittel wurde von allen kupferhaltigen Lésungen
als besonders geeignet zur Primirgefiigeentwicklung von nichtrostenden Chrom-
stdhlen befunden.

) STEAD verbesserte die obige Atzlosung durch Zusatz von Alkohol und
schlug folgende Zusammensetzung vor:

fir Stahle mit niedrigem Phosphorgehalt:

Kupferchlorid. . . . . . . .. 10¢g
Magnesiumehlorid . . . . . . . 40 g ASTE@SI
Salzsdure . . . . . . .. .. 20 oms | Atzmitte
Athylalkohol bis zu. . . . . . 1000 cms| N1
fiir Stihle mit hsherem Phosphorgehalt:
Kupferchlorid. . . . . . . .. bg
Magnesiumchlorid. . . . . . . 4g STEADS
Salzsdure . . . . . . . . .. 1em® | Atzmittel
Wasser. . . . . . . . .. .. 20 ,, Nr.2
Athyla,lkohol ......... 100 ,,

Die Salze werden zuerst in einer kleinen Menge heillen Wassers gelost (etwa
/.0 Wasser im Verhéltnis zur Gewichtsmenge), erst dann wird das iibrige Wasser
und der Alkohol zugesetzt. Die Atzung wird so ausgefiihrt, daB einige Tropfen
der Losung etwa 1 min auf die Schlifffliche einwirken, dann abgegossen werden;
das wird wiederholt, bis das gewiinschte Ergebnis erreicht ist. Danach wird
die Schliffprobe mit heilem Wasser abgespiilt und in Alkohol getrocknet. Das
Kupfer haftet zuerst als feste Schicht auf den Stellen reinsten Eisens und breitet
sich mit fortschreitender Atzung auch iiber die weniger reinen Stellen aus. Be-
reiche mit hohem Phosphorgehalt bleiben jedoch auch nach sehr langer Atz-
dauer ohne Kupferniederschlag.

HavurE (1) nimmt an, daB3 das Kupfer zuerst als duBlerst feine Haut auf den
am wenigsten reinen Stellen niedergeschlagen wird und diese vor weiterem Atz-
angriff schiitzt. Er betrachtet das StEaDsche Atzmittel als nicht besonders
geeignet, zum Nachweis von Phosphorseigerungen.

Nach Hurrgren und LILJERVIST eignet sich das STEaDsche Atzmittel zur
Prifung aufgeschnittener GuBblocke von Stahl mit 1,1% Kohlenstoff.

Das Erstarrungsgefiige wird am besten entwickelt, wenn der Perlit nicht
in streifiger Form vorhanden ist. Die GuBblocke wurden deshalb 15 Stunden
bei etwa 760° C geglitht und dann langsam abgekiihlt. Diese Behandlung be-
seitigt den streifigen Perlit, nicht aber das die Perlitkristalle umschlieBende
Zementitnetzwerk.
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Nach dem Aufschneiden der GuBblécke wurden die Schnittflichen der Proben
gehobelt und auf vier verschiedenen Schmirgelleinenkérnungen bis zu ,,000°
geschliffen, danach auf Hubert-Schmirgelpapier ,,1 F*.

Poliert wird mit Tonerde auf einer mit Tuch bespannten und angefeuchteten
Polierscheibe. Zwei Atzverfahren, als ,,schwach® und , stark* bezeichnet, machen
das Tannenbaumgefiige sichtbar. Fiir schwache Atzungen wird entweder das
Steapsche oder das LE CHATELIER- und LEMoINEsche Atzmittel s. 9§ — ersteres
am besten mit 10% Wasser verdiinnt — iiber die Schliffprobe gegossen, die
stindig bewegt wird, um einen gleichméafiigen Niederschlag zu erhalten,

Nachdem alles Kupfer aus der Losung niedergeschlagen ist, wird die Schliff-
fliche in Wasser abgespiilt und der Niederschlag durch Abreiben mit einem
ammoniakgetrinkten Wattebausch entfernt. Nach weiterem Waschen und
Trocknen wird das Gefiige bei schriger Beleuchtung aufgenommen.

Fiir starke Atzungen wird das STeaDsche Atzmittel mit 10—20% Alkohol-
Zusatz zuerst in derselben Weise wie oben angewendet. Danach wird der Nieder-
schlag entfernt und nach dem Abspiilen wird die Schliffprobe in das Atzmittel
nach ROSENHAIN und HAUGHTON (8. 78) eingetaucht, wobei eine verdiinnte oder
gebrauchte Losung zu bevorzugen ist. Sobald sich ein geringer Kupferniederschlag
gebildet hat, wird dieser entfernt und die Schlifffliche gewaschen und getrocknet.
Diese zwei Behandlungen werden abwechselnd fortgesetzt, bis das gewiinschte
Gefiige entwickelt ist.

Dieses Verfahren kann folgendermaBen abgeindert werden: STEADs Atzmittel
wird wiederholt angewendet und der Kupferniederschlag jedesmal entfernt, bis
ein ziemlich dunkles Bild des GuBgefiiges entwickelt ist. Dann wird die Probe
in eine 0,5—4 proz. Losung von Salpetersiure in Alkohol getaucht und 1—10min
darin gelassen. Diese Behandlung 146t das Zementitnetzwerk erhéht neben dem
Tannenbaumgefiige hervortreten.

1) ComsTock (2) benutzt eine etwas abgednderte Zusammensetzung der
SteaDschen Atzung, um Querrisse in Schienen zu untersuchen.

Kupferchlorid. . . . . . . 2,58 Die Salze werden in der
Magnesiumchlorid. . . . . 10 g Salzsiure mit Zusatz der
‘Salzsgure . . . . . . .. 5 cem? geringst moglichen Menge
Alkohol bis zu . . . . . 250 cm?® heilen Wassers geldst.

Wenn das Atzen mit dieser Losung nicht zu lange dauert, kénnen die phosphor-
reichen Stellen hell bleiben. Nach CrarpY und BoNNEROT kénnen die Gegen-
sitze unter bestimmten Verbiltnissen durch Reiben mit starkem Ammoniak
zwecks Auflésung des niedergeschlagenen Kupfers erhéht werden. Das letztere
empfiehlt auch ComsTock fiir Untersuchungen von Tannenbaumgefiige bei 20- bis
50facher VergroBerung in Proben, die in der gewdhnlichen Steapschen Losung
geitzt wurden. In diesem Fall darf der gebildete Kupferniederschlag, der nachher
gelost wird, ziemlich dick sein.

9) Das Atzmittel nach LE CHATELIER und LEMOINE, das haufig als LE CHATE-
viersches Atzmittel Nr. 1 bezeichnet wird, ist nur eine leichte Abéinderung des
Sreapschen Atzmittels Nr. 1:

Kupferchlorid . . . . . . ... lg
Magnesiumechlorid . . . . . . . 4g
Salzséure . . . . . . . . . .. 2 em?

Methyl- oder Athylalkohol . . . 100 cm3
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(Es ist sehr wichtig, absoluten Alkohol zu verwenden, damit der Gesamtgehalt an Wasser
nicht hoher als irgend notwendig ist.)

Die Ausfithrung der Atzung ist die gleiche wie bei der STEaDschen Atzung,
mit der Ausnahme, daB die Probe bei Lt CHATELIER ganz in die Atzlosung
getaucht wird. Zur Verstirkung der Gegensitze empfiehlt LE CHATELIER eine
elektrolytische Nachbehandlung mit 10proz. Natriumhydroxydlésung, Ein-
wirkung einige Sekunden bei 0,1 Ajem?, Schliffprobe als Anode. Das Kupfer
oxydiert und wird tiefschwarz, die Behandlung ist besonders wichtig fiir photo-
graphische Wiedergabe.

¢) Das Atzmittel nach LE CHATELIER und Dupuy, hiufig als LE CHATELIER-
sches Atzmittel Nr. 2 bezeichnet, hat folgende Zusammensetzung:

Kupferchlorid . . . . . . . .. lg Salzséure . . . . . . . . . . 1,3—2,5 cm3
Pikrinsgure . . . . . . . . .. 05g Wasser . . . . . .. .. ... 10
Athylalkohol . . . . . . . .. 100 ,,

Die Menge der zugesetzten Salzsdure richtet sich nach der chemischen Zusammen-
setzung der Probe. Nach HAUFE eignet die Atzlosung sich ebenfalls fiir Elektro-
lyse, die Ergebnisse sollen aber etwas unsicher sein.

Nach HarrieLp kann ungleichméBige Verteilung von Mangan und Silizium
durch die STEADschen oder L CHATELIERschen Atzlosungen ebenfalls sichtbar
gemacht werden (vgl. S.134).

Nach WHITELEY ist das Atzmittel nach L CHATELIER und Dupvy, das
nach Moglichkeit immer erst kurz vor Gebrauch anzusetzen ist, geeignet zum
Nachweis von Zementit in sehr kohlenstoffarmen Stihlen. Die Loslichkeit von
Zementit in «-Eisen bei Anniherung an den Ac,-Punkt ist mit dieser Atzung
gut festzustellen. Die Proben sind sorgfiltig zu polieren und in etwas Atzlosung,
die unmittelbar vorher in ein Uhrglas geschiittet wird, zu tauchen. Sobald sich
eine braune Kupferhaut niedergeschlagen hat, wird die Probe mit heiflem Wasser
abgespiilt, danach dem Trocknen iiberlassen, ohne abzuwischen. Bei kleinen
Proben betrigt die Atzdauer 5—10 min, bei groBeren etwas linger. TFiir weitere
Untersuchungen geniigt es, die Probe kurz abzupolieren und mit anderen Atz-
mitteln zu behandeln.

%) OBERHOFFER (2) brachte ein Atzmittel heraus, das infolge der gleich-
méBigeren Ergebnisse eine Verbesserung des vorher genannten darstellt:

Kupferchlorid . . . . . . . .. 1 g Salzsdure, konz. . . . . . . . . 30 cm3
Zinnchloriir . . . . . . . . . . 05¢g Wasser, dest. . . . . . . . .. 500 ,,
Bisenchlorid. . . . . . . . .. 30 g  Athylalkohol. . . . . . . . .. 500 ,,

Die Probe muf} sorgfiltig geschliffen und poliert werden und sollte nicht sogleich
nach dem Polieren gedtzt, sondern etwa 1/, Stunde an Luft liegengelassen
werden. Es ist ferner sehr wichtig, daB die Probe vor dem Atzen vollstindig
trocken ist und die gleiche Temperatur hat wie die Atzlosung (Haurg). (Die
Gegensitze werden verstirkt, wenn die Probe mehrmals hintereinander kurz
gedtzt, abgespiilt, getrocknet und wieder gedtzt wird. A. MEYER.)

Die OBErRHOFFERsche Atzung arbeitet etwas langsamer als die vorhergenann-
ten Losungen, daher gleichmifBiger und mit geringerer Gefahr hinsichtlich
Fleckenbildung. Die Ausfiihrung der Atzung ist die iibliche, der Kupfernieder-
schlag ist nicht nennenswert, weil die Zusammensetzung der Losung so gewihlt
ist, daBl die Abscheidung auf reinem Ferrit noch gerade verhindert wird.

Berglund-Meyer, Handbuch. 6
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Die elektrochemisch weniger edlen Stellen, z. B. phosphorhaltiger Ferrit,
werden mit einer dullerst diinnen Kupferhaut tiberzogen, die sie vor weiterem
Atzangriff schiitzt, so daB sie erhoht stehenbleiben, wihrend die reinsten, un-
geschiitzten Stellen durch die Salzsiure und das Eisenchlorid herausgelst werden.
Das Ergebnis ist also das entgegengesetzte wie bei der HEy~Nschen und anderen
Atzungen. Die Gegensitze kénnen noch mehbr verstirkt werden, wenn man
wiederholtes Atzen und Zwischenpolieren vornimmt, besonders wenn das Gefiige
sehr grob ist. Schwierigkeiten ergeben sich manchmal, wenn eine Probe mit
einem anderen Werkstoff zusammengeschweilit ist.

Um Tannenbaumgefiige und Korngrenzen gleichzeitig sichtbar zu machen,
empfiehlt LEITNER eine Doppelitzung. Er édtzt zuerst mit 5proz. Salpetersiure
in Alkohol oder Wasser und danach mit dem OBERHOFFERschen Atzmittel.

Fiir Mikrodtzungen wird ein Teil des Makrodtzmittels mit 10 Teilen Alkohol
verdiinnt. Nach HaurE wird die Schlifffliche durch die OBERHOFFERsche Atzung
fir mikroskopische Untersuchung zu sehr aufgerauht.

7) FrY untersuchte das Verhalten der kupferhaltigen Atzlésungen und stellte
fest, daB das Zinnchloriir fiir einfache Kohlenstoffstihle nicht erforderlich ist, und
daB der Zusatz an Alkohol erhoht werden kann, was besonders fiir Mikrodtzungen
wichtig ist. Ebenso fand er,daB ohne Eisenchlorid ein klares Gefiigebild erzielt wird®.
Eine Losung der folgenden Zusammensetzung erwies sich als besonders brauchbar:

Kupferchlorid. . . . . . . .. 15¢g

Salzsgure . . . . . . . ... 30 cm?® ERYS(?hesi
Wasser. . . . . . . . . ... 95 ,, At;ml‘olte
Athylalkohol . . . . . . . . . 30 ,, r

Mit diesem Atzmittel werden sehr gute Kornflichenitzungen erzielt. Besonders
gutes Polieren der Schliffprobe ist notwendig.

Zum Atzen hochlegierter Stihle erweist sich das OBERHOFFERsche Atzmittel
hiufig als ginzlich unbrauchbar, da sich Kupfer auf der ganzen Schlifffliche
absetzt. In solchen Fillen konnen bessere Ergebnisse durch Erhéhung des Salz-
siuregehalts oder durch Verwendung der Fryschen Atzung Nr. 1 oder der folgen-
den erzielt werden:

Kupferchlorid. . . . . . . .. 4g .
N 3 Frysches
Salzsaure, konz. . . . . . . . 20 em -- .
Atzmittel
Wasser. . . . . . . . . .. 40 ,, Nr. 2
Athylalkohol . . . . . . . .. 20 ,, t

Die Fryschen Atzmittel Nr. 1 und 2 koénnen sehr gut zur Beurteilung der
Stirke einer Phosphorseigerung verwendet werden, weil Nr. 2 die stark phosphor-
haltigen Stellen nicht angreift, wihrend Nr. 1 sich bei den Stellen mit mittlerem

1 Falls die Wirkung sowohl des HEYNschen wie des OBErHOFFERschen Atzmittels auf
dem Gehalt am Kupferchlorid beruht, bleibt der Widerspruch zu kliren, warum bei dem
Brvnschen Atzmittel die unedlen P-reichen Zonen stirker angegriffen werden als die
edleren Zonen, wiahrend es beim OBERHOFFER-Atzmittel umgekehrt ist. Versuche von
F. HemwricH und W. Voiar, deren Ergebnisse in einer Zahlentafel des Anhangs zusammen-
gestellt sind, ergaben, da die Wirkung der beiden Atzmittel nicht im wesentlichen auf
dem Gehalt an Kupferchlorid beruht, sondern dafl das der Menge nach iiberwiegende
Eisenchlorid die Entwicklung des Primirgefiiges beeinfluBt. In bezug auf die iibrigen Zu-
sétze wird angenommen, dal die an sich heftige Wirkung des Eisenchlorids in wisseriger
Losung durch Zusatz von Alkohol infolge verringerter Dissoziation geschwicht wird, und
dafl dem Kupferchlorid und Zinnchloriir nur katalytische Wirkungen zukommen.
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Phosphorgehalt in gleicher Weise verhélt. Beide Losungen kénnen vorteilhaft
in verschiedenen Verhéltnissen gemischt werden.

Havure findet keinen wesentlichen Unterschied in der Atzwirkung zwischen
OBERHOFFERs und FRrys Atzlosungen; seiner Ansicht nach ist die Frysche
Losung Nr. 2 im laufenden Gebrauch leichter und bequemer, weil sie nicht so
sorgfaltig vorbereitete Schliffflichen erfordert wie die OBERHOFFERsche Atzung.
Die Frysche Atzung ist fiir mikroskopische Untersuchungen ebensowenig ge-
eignet wie die OBERHOFFERsche.

%) Nach CANFIELD eignet sich folgende Atzlosung zum Nachweis von Phos-
phorseigerungen:

Kupferchlorid . . . . . . . . .. 15¢g
Nickelnitrat, krist. . . . . . . .. 5 ¢
Eisenchlorid. . . . . . . .. .. 6 g
Wasser . . . . . . . .. .. .. 12 cm?®

Wenige Kubikzentimeter Salpetersaure kénnen noch zugesetzt werden. Der Atzangriff
kann durch den Wassergehalt abgestimmt werden, auch konnen fiir einen langsamen Atz-
angriff 150 cm® Methyl- oder Athylalkohol zugesetzt werden.

Die Probe wird ganz in die Losung eingetaucht; im allgemeinen geniigt eine
Atzdauer von 90 sec, manchmal sind allerdings mehrere Minuten erforderlich.
Der sich auf den reineren Zonen der Schliffprobe absetzende Niederschlag zeigt
Férbungen von Rotbraun bis Hellbraun. Seigerungen, 1nsbesondere Phosphor-
seigerungen, erscheinen ganz hell.

Eine besondere Anwendung erfihrt diese Losung bei dem von CANFIELD
ausgearbeiteten Verfahren des ,,Phosphor-Abdrucks®. Dabei wird photographi-
sches Papier einige Minuten in einer 5proz. wisserigen Ferrizyankaliumlosung
eingeweicht, dann herausgenommen und etwa 1 min auf die vorher mit der
obenerwihnten Losung kurz behandelte Schlifffliche geprefit, wobei ein leichtes
Voritzen geniigt. Nachdem das Papier in der iiblichen Weise gewaschen und
fixiert ist, bleibt ein Abdruck der phosphorreichen Stellen zuriick. Versuche
haben jedoch ergeben, dall es gelegentlich sehr schwierig ist, einen klaren
Abdruck zu erhalten; das Verfahren scheint deshalb betrachtliche Erfahrung
zu erfordern.

v) D’HuarT gibt ein Atzmittel zur Entwicklung von Makrogefiige an, in
dem Kupfer durch Nickel ersetzt wird. Wihrend des Atzens erfolgt keine Nickel-
abscheidung auf der Schlifffliche; das Fortschreiten der Atzung kann beobachtet
und im geeigneten Augenblick abgebrochen werden.

Das Atzmittel ist nicht haltbar und wird am besten in zwei getrennten Losun-
gen bereitet, die unbegrenzt haltbar sind und zum Gebrauch zu gleichen Teilen
gemischt werden.

a) 100 cm® konz. Salzsaure,
50 ,, dest. Wasser,
16 g Nickelehloridanhydrid,

b) 50 cm® Wasser,
40g  Chromsiure, krist.

Das Atzmittel entwickelt das Gefiige in #hnlicher Weise wie Kupferammon-

chlorid. Es eignet sich zum Nachweis von Seigerungen und Priméirgefiige bei

Stahl wie bei Gufleisen. Fiir photographische Wiedergabe empfiehlt D’Huarr,
6*
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die gedtzte Fliche mit Wasser bedeckt zu halten oder mit einer verdiinnten Zink-
chloridlésung mit Zusatz von einigen Tropfen Salzsdure. Soll die Probe getrocknet
werden, so wird sie nach dem Abspiilen einige Zeit mit Zinkchloridlsung be-
handelt, mit Alkohol abgespiilt und mit Heillluft getrocknet. Danach wird die
gedtzte Fliche mit einer Losung von Dammarharz in Benzin betropft oder
bestrichen.

C. Makroitzmittel fiir Sonderstihle.

1. Makroitzmittel fiir Chrom-Nickel-Molybdéin-Stihle. Ein Makroitzmittel
zur Priifung der GleichméBigkeit von Sandguf- und KokillenguBiproben bei
Chrom-Nickel-Molybdan-Stahl wird von KoCAREK mitgeteilt; das Atzmittel
gibt bei sorgfiltig hergestellten Teilproben keine deutlicheren Ergebnisse
als bei Ganzquerschnitten, eine besondere Vorbereitung ist deshalb nicht
erforderlich.

Losung I: Ammoniumpersulfat . . . . . . 12 %
Salzsaure, konz. . . . . . . . . 4 %
Losung II: Chromséure . . . . . . . . . . 13 %
Schwefelsgure, konz. . . . . . . 5,5%
Losung IIT: Salzsidure, konz. . . . . . . . . 4 %

Die Atzung wird in folgender Weise vorgenommen:
Losung I: 15 min, Losung II: 10 min, Lésung ITT: 4 min, Losung IT: 7 min.
2. Makrodtzmittel fiir Chrom- und Chrom-Nickel-Stihle. Das Primérgefiige
in austenitischen Stdhlen ist sehr schwer sichtbar zu machen, bei starker Ver-

formung ist es fast unmdglich. Nach Rorrason kénnen die folgenden Atzmittel
verwendet werden, der Atzangriff erfolgt aber sehr langsam.

a) Salzsaure (10—15%) in Wasser.

b) Eisenchlorid . . . . . . . . .. 50 g
Salzsdure . . . . . . . . . .. 3 cm?
Alkohol . . . . . . . ... .. 120 ,,
Wasser. . . . . . . . .. . .. 120

i3

Die Atzung erfolgt durch Atzwaschen mit Wattebausch. In 12—14proz. Chrom-
stahl wird das Sekundirgefiige des GuBzustandes entwickelt.

Rorrason empfiehlt als Makrodtzmittel fiir groBe GuB- oder Schmiedestiicke
folgende Losung:

Salzsdure. . . . . . . ., . 10—15 em?
Salpetersure . . . . . . . . .. 5
Wasser. . . . . . . . .. . .. 90

’s

Durch geniigend tiefe Atzung kann das Gefiige sogar an grob vorgearbeiteten
Probeflichen sichtbar gemacht werden.

Gute Makroitzungen werden auch durch elektrolytisches Atzen in saurer
Kupfersulfatlosung erzielt. Die Probe dient als Anode.

Nach KarLring entwickelt die auf S.128 angegebene Kupfersulfatlgsung
Austenit und Tannenbaumgefiige in Chrom-Nickel-Stahl. Auch das Atzmittel
nach RosENHAIN und HavemTON (S.78) ist fiir diesen Zweck geeignet. Nach
HurterEN und LinJEkvisT wird damit in austenitischen Chrom-Nickel-Stihlen,
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die den Deltazustand durchschritten haben, zunichst Tannenbaumgefiige ent-
wickelt. Bei lingerem Atzen wird dieses aber mehr und mehr durch das
sekundire Austenitkorn iiberdeckt. Erst nach einer Atzdauer von mehreren
Stunden bildet sich eine zusammenhingende Kupferschicht, die nur das Primér-
gefiige in KErscheinung treten lifit. Von allen kupferhaltigen Losungen eignet
sich dieses Atzmittel am besten zur Primérgefiigeentwicklung von nichtrostenden
Chromstéhlen.

ViaLLE und vAN DEN BoscH empfehlen ebenfalls das KaLLiNgsche Atzmittel
(S.78) fiir die Entwicklung des Makrogefiiges von nichtrostendem Stahl 18/8,
da es deutlich die Kristallseigerung in den Primérkristallen sichtbar werden 148t.
Eine Atzung mit nachstehender Eisenchloridlsung 148t mehr die Primarkristalle
in verschiedenen Tonwerten in Erscheinung treten, ohne Tannenbaumgefiige
in den einzelnen Kristallen zu entwickeln.

Hisenchlorid . . . . . . . . .. 5g
Salzsdure, konz. . . . . . . . . 50 cm?®
Wasser. . . . . . . . . . ... 100

Fiir beide Atzungen sind die Proben bis zur Schmirgelkérnung 00 zu schleifen.
Bei dem Kavrineschen Atzmittel erfolgt keine nennenswerte Abscheidung von
Kupfer auf der Schlifffliche. Aufnahmen des mit diesem Atzmittel entwickelten
Makrogefiiges werden am besten mit einer diinnen Schicht des Atzmittels auf der
Probenfliche hergestellt. Die Atzdauer richtet sich nach der gewiinschten Wir-
kung. Bei zu langer Atzdauer wird die gleiche Wirkung erzielt wie mit der Eisen-
chloridlésung, d. h. es werden nur die Primérkristalle sichtbar ohne Entwicklung
von Tannenbaumgefiige.

D. Kupferhaltige Atzmittel zum Nachweis von Kaltbearbeitung und
YVerformungslinien (Liperssche Linien).

B. STRAUSS beobachtete im Jahre 1905, daB beim Atzen einer kalt-
bearbeiteten Kesselblechprobe bestimmte ,,Linien‘ sichtbar wurden. FISCHER
fand 1913 &hnliche Linien an der Schnittfliche einer Kisenplatte, die als
Anode in einem elektrolytischen Bad diente. Es waren jedoch die Arbeiten
von Fry im Jahre 1921, durch die nihere Einzelheiten iiber die Mdoglichkeit
bekannt wurden, durch Atzung die sog. Kraftwirkungsfiguren sichtbar zu
machen.

Die Wirkung des Fryschen Atzmittels beruht auf einer Schwirzung der iiber
die Elastizitdtsgrenze beanspruchten Zonen, den sog. Kraftwirkungslinien, in
denen eine Zerrung oder Gleitung der Kristallitteilchen vor sich gegangen ist.
Nach KosTER hingt diese Schwirzung von der Menge des in Form von Eisen-
nitrid abgeschiedenen Stickstoffes aus dem an Stickstoff iibersittigten Eisen
ab. In stickstofffreiem Eisen lassen sich keine Kraftwirkungslinien durch
das Atzmittel nachweisen. Am stirksten erfolgt diese Nitridabscheidung im
Temperaturbereich von 250-—400° C, aber auch lingeres Anlassen bei 50 bis
100° C sowie langes Lagern bei Raumtemperatur 1iBt die Nitride zur Ab-
scheidung gelangen. Oberhalb 400° C nimmt die Léslichkeit des Stickstoffes
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im Eisen rasch zu. Bei niedrigen Temperaturen ausgeschiedene Nitride sind
punktformig, bei hoheren Temperaturen ausgeschiedene nadelférmig. Die
Breite der Nadeln hingt ab vom Stickstoffgehalt und der Abscheidungs-
temperatur.

Die Abscheidung von Nitrid erfolgt bevorzugt an den Kraftwirkungslinien
und Korngrenzen. Durch das Frysche Atzmittel werden stickstoffhaltige Zonen
dunkelgefirbt, da entweder ein starker Angriff auf die Nitride erfolgt oder feinste
Kupferteilchen darauf niedergeschlagen werden.

Durch leichtes Nitrieren polierter Oberflichen von Siemens-Martin-Stahl
und Izett-Stahl konnte nachgewiesen werden, daBl nach Beanspruchung und
Atzung mit dem Fryschen Atzmittel deutliche Kraftwirkungslinien sichtbar
wurden, wihrend die gleichen Werkstoffe im nichtnitrierten Zustand keine
Wirkung des Atzmittels erkennen lieBen.

) Fry gibt zwei Atzlésungen an, die erste mehr fiir mikroskopische Atzungen:

Kupferchlorid . . . . . . . . 5g

Salzsdure . . . . . . . . .. 40 cm® ZE‘RYS(?hes

Wasser . . . . . . .. ... 30 ,, Atzmittel

Athylalkohol . . . . . . . . % ., Nr. 3
Die zweite fiir makroskopische Atzungen:

Kupferchlorid . . . . . . .. 90g Frysches

Salzsgure . . . . . . . . .. 120 em8  Atzmittel

Wasser . . . . . ... ... 100 cm? Nr. 4

Diese beiden Atzlésungen unterscheiden sich von den bisher beschriebenen
kupferhaltigen Ldsungen durch den hohen Salzsiuregehalt, der zur Folge hat,
daB unter keinen Umstéinden wihrend des Atzens Kupfer abgeschieden wird
(s.S. 38 und 77).

Die Proben sind vor dem Atzen !/, Stunde auf 200—250° C zu erhitzen,
um den Stickstoff zur Ausscheidung zu bringen. Nach dieser Warmebehandlung
wird die Behandlung der Proben in der iiblichen Weise vorgenommen. Die vor-
geschliffene Fliche (polieren ist nicht notig) wird 1—3 min gedtzt, dann wird
die Probe aus der Losung genommen und die Schlifffliche 2—20 min mit einem
mit Atzlésung getrinkten Lappen, dem wiederholt gepulvertes Kupferchlorid
aufgestreut wird, gerieben. Wenn die Kraftwirkungsfiguren klar herauskommen,
wird die Atzung abgebrochen, die Probe wird abgespiilt, kommt dann in Al-
kohol und wird rasch getrocknet. Es ist moglichst nicht mit Wasser abzu-
splilen, weil dadurch ein Kupferniederschlag entsteht und die Atzung iiber-
deckt. Wenn die Schlifffliche unsauber erscheint, kann sie mit einem in der
Atzlosung getréinkten Lappen abgewischt und wieder in Alkohol abgespiilt
werden.

Besser ist es, die Probe nach dem Atzen zuerst in Salzsiure 1:1 bei 50° C,
dann in Wasser abzuspiilen. Abwechselndes Polieren und Atzen 148t die Kraft-
wirkungsfiguren oft deutlicher hervortreten.

Das Frysche Atzmittel eignet sich auBer zum Nachweis fiir Kraft-
wirkungslinien auch fiir einfache Kornflicheniitzung, es ist ferner oft ein
guter Ersatz fir das OBERHOFFERsche Atzmittel, besonders fiir legierte
Stéhle.
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f) Mever und Eicrrorz verdnderten die Losung fiir Makrodtzung, indem
sie den Salzsiuregehalt verringerten und einen Teil des Kupferchlorids durch
Eisenchlorid ersetzten:

%}]pfer}flhlqu """" gg & MeYER u. EicHHOLZ-
S;i:;;l;urzrl """"" 30 %ms sches Atzmittel
Wasser . . . . . . . . ... 100 cm? Nr. 1

Bei Verwendung dieses Atzmittels kann das nachfolgende Reiben mit Kupfer-
chlorid nach Fry wegfallen.

Spéiter gingen MEYER und EicHHOLZ zu einer noch verdinnteren Losung
iiber:

Kupferchlorid . . . . . . . . 6g

. . MEYER u. E1cHHOLZ-
g;?;g;fﬁgnd """"" 1?) om® sches Atzmittel
Athylalkohol. . . . . . . . . 100 cm Nr. 2

Dieses Atzmittel liefert gute Ergebnisse, auch wenn die Menge der Salzséiure
noch um die Hélfte verringert wird. Diese schwicheren Losungen erfordern eine
etwas lingere Atzdauer als die FrRyschen. Die erhaltenen Gegensitze sind nicht
so stark, aber es werden feinere Einzelheiten entwickelt.

Hinsichtlich der Anlafitemperatur geben MEYER und EicaHOLZ an, daf bei
ihren verdiinnteren Loésungen die Kraftwirkungslinien schon nach einer Anlaf-
behandlung bei 50° C sichtbar werden, was bei dem Fryschen Atzmittel nicht
der Fall ist. Uberschreiten einer AnlaBtemperatur von 300° C liBt die Linien
mehr und mehr verschwinden. Die Temperatur, bis zu der die Proben erhitzt
werden kénnen, ohne daf die Kraftwirkungslinien verschwinden, liegt um so
hoher, je rascher die Verformung erfolgte.

JEVONS (1) berichtet iiber diese Atzverfahren: Das Frysche Atzverfahren
ist nur fir weiche Stdhle geeignet. Bei Priifung dieser Werkstoffe werden aber
nicht immer gleiche Ergebnisse erzielt. Der Kohlenstoffgehalt muf3 unter 0,3%
liegen. Stahl mit ausgesprochenem Fasergefiige gibt schlechtere Atzungen als
Stahl ohne Fasergefiige. Gehalte von Silizium, Mangan, Schwefel oder Phosphor
innerhalb der iiblichen Grenzen haben keinerlei Wirkung auf das Atz-
ergebnis.

Nach Jevowns sind die Losungen von MEYER und EicEHOLZ zZum Sichtbar-
machen von Kraftwirkungsfiguren nicht sehr geeignet, da sie die Seigerungen
zu sehr hervortreten lassen, wodurch die Klarheit der Kraftwirkungslinien leidet.
Anlassen zwischen 200—400° C scheint keine nennenswerte Anderung im Atz-
ergebnis zu bewirken, Anlassen bei 100 und 600° C dagegen gibt sehr schwache
Kraftwirkungslinien. Wiederholter Gebrauch der Losungen ist zu vermeiden,
weil sie sich rasch erschopfen. Wihrend des Atzens verindert sich die Farbe
von griin zu dunkelbraungriin: wird sie sepiafarben, so verlangsamt sich die
Wirkung so sehr, dafl man die Lisung besser erneuert. Die verschiedenen Stéihle
erfordern verschiedene Mengen an Atzlésung, grob geschitzt reicht 1 1 Frysches
Atzmittel Nr. 4 fiir 200 cm? Schlifffliche. Bei sehr langer Atzdauer gehen feinere
Einzelheiten giinzlich verloren, es kénnen aber nach einwochiger Atzdauer Relief-
bildungen von mehr als 1 mm erzielt werden. Mit diesem Fryschen Atzmittel
hat JEvONs bei einer Atzdauer von 60—80 Stunden gute Atzungen erzielt,
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Voraussetzung dabei ist, dafl das Bad immer gut bewegt wird. JEvoxns findet
keine Vorteile im Abreiben der Schlifffliche mit Kupferchlorid nach dem
Atzen.

y) Nach Wazav ist es vorteilhafter, die Probe zunichst 20 min bis 3 Stunden
in kalter, konzentrierter Salzsiure zu #tzen, die Atzdauer hingt von der che-
mischen Zusammensetzung des zu dtzenden Werkstoffes ab, Wazavu fand im
Zusammenhang mit diesen Versuchen, dall bei sehr niedrigen Temperaturen
(wenn die Séure fast gefroren und die Atzdauer entsprechend verlingert war)
sehr feine Einzelheiten entwickelt werden konnen.

Nach der Salzsduredtzung wird die Probe in Wasser gespiilt und dann mittels
einer Biirste mit dem Fryschen Atzmittel behandelt, weil der Zutritt der Luft
nach Wazaus Erfahrungen eine wichtige Rolle spielt. Er fand in Ubereinstim-
mung mit OBERHOFFER und Toussaint, daf die durch die Atzung entwickelten
Einzelheiten um so feiner sind, je tiefer die Temperatur der Atzlosung ist. Da-
durch wird aber die Atzdauer sehr verldngert, es ist deshalb besser, fiir gewdhnlich
bei Zimmertemperatur zu dtzen.

WazaU arbeitete mit etwas abgeinderten Fryschen Atzlosungen und fand
die folgende besonders geeignet, da sie sofort in Wasser abgespiilt werden kann,
ohne Gefahr eines sich bildenden Kupferniederschlages:

Kupferchlorid. . . . . . . . .. 45 g
Salzsdure. . . . . . . . . . .. 180 em3
Wasser. . . . . . . . . . ... 100 em3

Mit dieser Losung werden auch etwas groflere Gegensitze erzielt. Sind die ge-
atzten Schliffflichen fiir die Photographie nicht deutlich genug, so bleiben sie
an der Luft liegen, um etwas zu rosten. Danach werden sie mit feinem Schmirgel-
papier leicht abgeschmirgelt.

Fiir die Vorbereitung der Proben geniigt ein Schleifen auf feinem Schmirgel-
stein und ein darauffolgendes Atzen von wenigen Minuten in verdiinnter Siure.
Dieses Verfahren eriibrigt das zeitraubende Feilen und Schleifen.

0) Ein Atzmittel, das ebenfalls die Kraftwirkungslinien entwickelt und neben
Kupferchlorid Nickelchlorid enthélt, wird von p’HUART mitgeteilt:

E. Zusammenstellung der kupfer-

! ROSEN- \

HEYN | E&g %E]‘?R WI]‘{FI}? DlggI?N Hfﬁ{i};{ ;x(.m STEAD 1 ' STEAD 2; sgggx
Wasser . . . . . . . cm? | 1000 | 1000 | 25 | 1000 ’ 1000 1000 — 200 —
Alkohol. . . . . . . em® | — — —_ — — — bis 1000| 1000 250
Kupferchlorid, krist.. g —_— — — 1,2 6 1 10 50 2,6
Kupferammonchlorid. g 80 | 120 | 3 — — — — — —
Eisenchlorid. . . . . g — — 15 | 200 80 30 — — —
Salzsiure, konz. . . . ecm® | — 50 50 | 100 80 100 21 10 5
Zinnchlorar . . . . . g — — —_ — 0,5 e — —
Magnesiumchlorid . . g — | = P—_ = 40. 40 40 10
Pikringéure . . . . . g R T — — —
Nickelnitrat, krist.. . g S A R L - —
Nickelchlorid, anhydr. g O B — —_
Chromséure, krist. . . g A T e e —_
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a) 140 cm?® Salzséure, konz., b) 40g  Chromsiure, krist.,
50 cm3 dest. Wasser, 50 em?® dest. Wasser.
16g  Nickelchlorid(anhydrid),
8g  Kupferchlorid, krist. oder
al) 100 em3 Salzsdure, konz.,
50 cm® dest. Wasser,
16 g Nickelchlorid(anhydrid);

Vor dem Gebrauch sind a) oder a') mit b) zu gleichen Teilen zu mischen. Die
getrennten Losungen sind unbegrenzt haltbar. Sogleich in einer Lésung angesetzt,
ist das Atzmittel kaum haltbar, da die Chromsiure stark oxydierend wirkt und
zur Zersetzung unter Chlorentwicklung fithrt. Die Sduremengen sind genau
einzuhalten, bei hoherem Salzsduregehalt verursacht starke Wasserstoff-
entwicklung einen ungleichméiBigen Angriff des Atzmittels. Bei zu hohem
Chromsiuregehalt tiberzieht sich die Schlifffliche mit einer gelblichbraunen
Haut.

Die kupferchloridhaltige Mischung eignet sich vorzugsweise zur Entwicklung
sehr schwacher Kraftwirkungslinien, die oft durch das Frysche Atzmittel nicht
sichtbar werden. Die Mischung ohne Kupferchlorid ist fiir den Nachweis stérkerer
Kraftwirkungslinien geeignet, aulerdem zur Entwicklung des Makrogefiiges so-
wohl bei Eisen- wie Kupferlegierungen.

Die Kraftwirkungslinien treten besonders deutlich in Erscheinung, wenn die
Elastizitédtsgrenze um nicht mehr als 1 kg/mm?2 iiberschritten wurde, bei stirkerer
Beanspruchung erzeugt die Atzung eine mehr oder weniger starke Dunkelfirbung
der Schlifffldche.

Wie bei der Fry-Atzung ist es notwendig, die Proben auf 200—300° C anzu-
lagsen (etwa 4 Stunden).

Das Atzmittel wirkt sehr rasch, die Atzdauer betrigt wenige Sekunden bis
zu 1 min. Es ist darauf zu achten, daf} die zu dtzende Fliche sogleich vollstandig
von der Atzfliissigkeit bedeckt wird, und daB Schliff oder Atzfliissigkeit wéihrend
des Atzens bewegt werden. Es geniigt, die Proben bis zur Schmirgelkérnung 0
zu schleifen, bei Verzicht auf feinere Einzelheiten sogar nur bis zur Kérnung 3
wie fiir Baumann-Proben.

salzhaltigen Atzmittel.

LE L )
(3‘111;}1‘1"1;- (i}lii?zié- ;?&?& FrRY1 | Fry 2 1%;11;1) !FRY 3 i FRY 4 ]%‘I[ggg&;'l gggﬁgL;éE\VAZAU‘ D’HUART
| ] !
180 f 100 | 500 480 | 400 96 . 300 500 1000 | — } 400 | 100
1000 | 1000 | 500 | 150 ' 200 | — | 250 — — 1 1000 = =
10 10 1 . 8 L4 12 50 450 | 200 60 | 180 8
—_ — _ - — — — — — ‘ — R —
— — 30 9 — 0 — 48 | — — 200 60 R —
20 |13—25| 55 | 150 ; 200 ; — | 400 600 300 , 100 - 720 140
— — 0,5 | e e — — = -
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Vs _|Z .|z |z < 'Z:zC
— — -] = — 40 | — - — — = =
— — — | - _ = | = = — — — 18
— — — — - = = = — — — | 40




90

Atzverfahren fiir makroskopische Untersuchungen von Eisenlegierungen.

F. Zusammenstellung makroskopischer Gefiigeerscheinungen von Eisenlegierungen
und der zum Nachweis dienenden Atzverfahren.
Nach ,,Metals Handbook* 1939.

Anwendung

Zusammensetzung des

Probenvorbereitung, Ausfithrung,

Atzmittels Aufschliisse, Wirkung
Allgemeingefiige. |25% Salpetersiure in B bei Raumtemperatur. Allgemeine Gefiigeent-
Wasser. wicklung.
Allgemeingefiige. |2 Teile konz. Schwefelsiure, | A 30 min in der fast kochen- | Allgemeingefiige  und
1 Teil konz. Salzsiure,|{ den Losung. Fehler.
3 Teile Wasser (SAUVEUR).
Allgemeingefiige. |25 cm3 dest. Wasser, 3 g|B bei Raumtemperatur. Grobkorn, AnlaBzonen,
Kupferammonchlorid, Riickkristallisation,
50 cm® konz. Salzsdure Kraftwirkungslinien
1,19, 15g Eisenchlorid besonders fiir Schwei-
(ADLER). Sungen.
Allgemeingefiige. |5 * Teile Salzsiure 1,14, | B 10—60 min in der kochen- | Allgemeingefiige  und
1 Teil Schwefelsiure 1,83, den Losung. Fehler.
4 Teile Wasser (YATSE-
VITCH).
Allgemeingefiige. | 500 cm3 Salzsiiure, 70 em3| A fast kochend, 1-—2 Stun- | Gute Ubersichtsitzung.
Schwefelsdure, 180 cm®| den.
Wasser (KESHIAN).
Einsatzhértung. 5% Salpeterséurein Alkohol. | B bei Raumtemperatur. Tiefe d. Einsatzhértung.
Einschliisse. 10% Schwefelssure in Was- | B fiir  grofle  Flichen, | Einschliisse, Undichtig-
ser (KESHIAN). 24 Stunden kalt. keit, Lunker, Gas-
blasen.
Einschliisse. 10—20% Schwefelsdure in | A heil3. Sulfideinschliisse.
Wasser (KESHIAN).
Entkohlung. 5% Salpetersiure in Alko- | C bei Raumtemperatur. Entkohlte Zone hell.
hol.
Faserverlauf. 10—20% Ammoniumper- | B mit frisch angesetzter | Faserverlauf und Korn-
sulfat in Wasser (CzocH- | Losung 30 sec atzwaschen | flichenitzung.
RALSKI).
Fehler. 10% Schwefelsaure in Was- | B fiir  grole  Flichen, | Undichtigkeit, Lunker,
ser (KESHIAN). 24 Stunden kalt. Gasblasen, Ein-
schliisse.
Fehler. 2 Teile konz. Schwefelsdure, | A fast kochend, wenigstens | Allgemeingefiige  und
1 Teil konz. Salzséure, 30 min. Fehler.
3 Teile Wasser (SAUVEUR).
Gasblasen. 10% Schwefelsiure in Was- | B fiir groBe Probeflichen, | Einschliisse, Gasblasen,
ser (KESHIAN). 24 Stunden kalt. Undichtigkeit,Lunker.
Hirtetiefe. 5% Salpetersiure in Alko- | B feingeschliffen, Raum- | Hirtetiefen gehirteter
hol. temperatur. Stahlproben.
Hirtetiefe. 50% Salzsaure in Wasser | B 2—5 min heiff in Wasser | Durchhéirtung bei Koh-
(KESHIAN). abwaschen, danach in| lenstoffstihlen, deut-
verdiinntem Ammoniak | licher = Unterschied
in dinnfliissiges Mineral-| zwischen martensiti-
6l tauchen, mit Lappen| schen und troostiti-
abreiben und mit Geblise | schen Zonen.
trocknen.
Karbidseigerungen.| 2% Salpetersiure in Al-|C polierte Langsschnitte | Karbidseigerungen, be-

Abkiirzungen: A = gesigte oder spanabhebend bearbeitete Oberfliche,

kohol, 5% Salpetersdure
in Alkohol fiir Schnell-
arbeitsstahl.

fir  Schnellarbeitsstahl
atzen, bis Grundmasse
dunkel erscheint.

B = geschliffene Fliche,

sonders in Schnell-
arbeitsstiahlen.

C = polierte Fliche.
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Anwendung

|

Zusammensetzung des
Atzmittels

Probenvorbereitung, Ausfithrung

Aufschliisse, Wirkung

Koblenstoff und
Phosphorseige-

rungen.

Kontrastatzung
(Kornflachen).
KorngroBe (Korn-

flachen).

Korngrofe (Korn-
flachen).

Kraftwirkungs-
linien.

Kraftwirkungs-
linien.

Lunker und Un-
dichtigkeit.

Phosphorseigerun-
gen.

Phosphorseigerun-
gen.

Phosphorseigerun-
gen.

Phosphorseigerun-
gen.

Phosphorseigerun-
gen.,

Phosphorseigerun-
gen.

1 Teil Kupferammonchlorid
12 Teile Wasser (HEYN).

1 Teil Jod, 2 Teile Jod-
kalium, 10 Teile Wasser.

10—20% Ammoniumper-
sulfat in Wasser (CzocH-
RALSKI).

1,5 g Kupferchlorid, 30 cm?
Salzsiure, 95 cm?® Wasser,
30 cm3 Athylalkohol
(Fry 1).

25% Schwefelsaure in Was-
ser.

50% Salzsiure in Wasser.

10% Schwefelsdure in Was-
ser (KESHIAN).

12g Kupferchlorid, 40g
Nickelnitrat, krist. 48 g
Eisenchlorid, 96 cm?Was-
ser (CANFIELD).

1 g Kupferchlorid, 0,5 g
Zinn-Chloriir, 30 g Eisen-
chlorid, 50 cm? Salzsaure,

500 cm® dest. Wasser,
500 cm? Athylalkohol
(OBERHOFFER).

0,5% Pikrinsiure in Wasser
(LE CHATELIER).

30 g FEisenchlorid, 100 g
Salzsiure, 1g Kupfer-
chlorid, 0,5 g Zinnchloriir,
1000 cm? Wasser (ROSEN-
HAIN und HAUGHTON).

50 g Kupferchlorid, 40g
Magnesiumchlorid, krist.
10 cm® konz. Salzsiure,
1000 e¢m® Athylalkohol,
200 cm® Wasser (STEAD-
sche Losung Nr. 2).

10g Kupferchlorid, 40g
Magnesiumechlorid, 20cm3
Salzsiure, 1000 cm3A thyl-
alkohol (STEaDsche Lo-
sung Nr. 1).

C feingeschliffene, saubere
Probenflichen 1 min
dtzen, in Wasser ab-
spiillen und Kupferbelag
abreiben.

Bei B Raumtemperatur.

B mit frisch zubereiteter

Losung 1—2min &tz-
waschen bei Raumtem-
peratur.

C sorgfaltig polieren.

B 8—16 Stunden, kalt.
A heiB.

B fir groBe  Flachen,
24 Stunden kalt.

C 90 sec und langer.

C sorgfaltig polieren, griind-
lich abtrocknen.

C bei Raumtemperatur, bis
Fleckenbildung auftritt

Polieren wie fiir mikro-
skopische Untersuchun-
gen, 10 sec bis 2 min in
kalter Losung.

C 1 min.

C Salze in etwas heiflem
Wasser losen, dann Al-
kohol zusetzen, tropfen-
weise auf die polierte
Flache traufeln.

Kohlenstoff- und Phos-
phorseigerung.

Verstirkung der Gegen-
sitze.

Kornflachendtzung und
Faserverlauf.

Gute Korngegensitze.

Tannenbaumgefiige und
Kraftwirkungslinien.

Kraftwirkungslinien.

Lunker, Undichtigkeit,
Gasblasen, Ein-
schliisse.

Phosphorseigerungen.

Kupferniederschlag auf
Beimengungen  ent-
haltenden Ferrit,
gute gleichmagige
Atzung ohne Tiefen-
wirkung.

Ungleiche  Fleckenbil-
dung zeigt Phosphor-
seigerung an.

Phosphorseigerungen.

Phosphorseigerungen.
Fiir P-reiche Stéhle.

Nicht von Kupfernieder-
schlag bedeckte Stel-
len zeigen Phosphor-
seigerung an.

Fiir P-arme Stéhle.

Abkiirzungen : A=gesiigte oder spanabhebend bearbeitete Oberfliche, B=geschliffene Fliche, C=polierte Fliche.
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Anwendung Z“samﬂ;;sjﬁzelll;l g des Probenvorbereitung, Ausfilhrung Aufschliisse, Wirkung
Phosphorseigerun- . 40 g Kupferchlorid, 200cm? | C Probe sorgfaltig polieren. | Phosphorseigerungen.
gen. Salzsdure, 400 cm® Was-
ser, 200 cm? Athylalkohol
Risse. 5% Salpetersaure in Al-|B 1/, Stunde bei Raum- | Ermidungs-, Harte-und
kohol. temperatur. Schleifrisse.
Risse. Petroleum und Schlamm-| B Probenfliche mit Petro- | Ermiidungs-, Hirte-und
kreide. leum abwaschen und| Schleifrisse.
mit Schlimmkreidebrei
bestreichen, trocknen
lassen.
Risse. 120 g Kupferammonium- | Zuerst mit neutraler Losung | Starke  Reliefbildung,
chlorid, 50 cm?® konz.| 4&tzen, um Maschinen-{ Tannenbaumgetiige,
Salzsiure, 1000 cm® Was-| spuren zu  beseitigen, auch RiBlbildung.
ser (HuMFREY). 20—30 min kalt.
Korrosionsprobe. |3% Kupfersulfat, 10% | B (Schmirgel 120 min) Pro- | Als Ma@ fiir interkristal-
Schwefelsdure, 87% dest.| ben der Abmessungen| line Korrosion bei
Wasser (STRAUSS). 12,7 x 25,4 x 100 wer-| V 2 A-Stahl.
den auf etwa 675° C er-
hitzt, danach 72 Stunden
in der Kupferchlorid-
losung gekocht. Beim
nachfolgenden Biegen um
180° C zeigt RiBbildung
Karbidabscheidung  in
den Korngrenzen an.
Schwefelseigerun- | 10-—20% Schwefelsédure in | A heif3. Sulfideinschltsse.
gen (Sulfide). Wasser.
Schwefelseigerun- | Halbmattes photographi- | Die braun gefarbten Stellen | Verteilung der Sulfide
gen. sches Bromsilberpapier | des Papierabdruckes ent-
wird mit 2proz., wisse-| sprechen der Verteilung
riger Schwefelsiure ge-| des Schwefels.
trankt. Die Schichtseite :
wird 1-—2 min gegen die 5
geschliffene Probenfliche
gepreBt, Papier ab-
waschen, in Natrium-
thiosulfat fixieren, griind-
lich wéssern und trock-
nen (BAUMANN).
Schienenqguer- 9 Teile Salzsdure, 3 Teile | A fest kochend, 2 Stunden. | Fiir Schienenquer-
schnitte. Schwefelsiure, 1 Teil schnitte.
Wasser (WARING u. a.).
Schweiflpriifung. | 50% Salzsiure in Wasser. | A bei Untersuchung sehr | Untersuchung von
groBer Flachen kann die | Schweiinédhten.
zu untersuchende Stelle
mit einem Paraffindamm
abgegrenzt werden.
SchweiBpriifung. | s. Allgemeingefiige (ADLER). |
Seigerungen. 3% Pikrinsaure in Athyl- | B 4—5 Stunden bei Raum- | Seigerungen.

alkohol.

temperatur.

Abkiirzungen : A =gesigte oder spanabhebend bearbeitete Oberfliche, B=geschliffene Flidche, C=polierte Fliche.
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Anwendung

Zusammensetzung des

Probenvorbereitung, Ausfiihrung

Aufschiufl, Wirkung

tzmittels 1
Seigerungen. 1 g Pikrinséure, 1 Tropfen | B heiB. Seigerungen.
konz. Salzsiure in 25cm3
Alkohol (HGTTE).
Seigerungen. 10—15% Salpetersiure in|B Raumtemperatur. Starke Seigerungen.
Wasser oder Alkohol
(KESHIAN).
Seigerungen. 5% Salpetersiure in Wasser | B 30 min  Oberfliche er- | Seigerungen in niedrig
(LEITHEN). scheint nach dem Atzen| gekohlten Stihlenund
schwarz. Chrom-Nickel-Stihlen
mit niedrigem C-Ge-
halt.
Seigerungen. 2—10% Salpetersdure in|Vordtzen mit schwacher | Seigerungen in GuB-
Wasser (Iron Steel Inst.| Saure zur Entfernungvon| blocken und groBen
Res. Com.). Maschinenspuren, dann| Proben.
Saurezusatz erhéhen zur
Gefiigeentwicklung.
Seigerungen. 10 g Kupferchlorid, 5 g Pi- | B fiir elektrolytisches Atzen | Seigerungen.
krinsdure,  13—25 cm®| geeignet.
Salzsdure, 100 cm3® Was-
ser, 1000 cm3 Athylalko-
hol (Le CHATELIER).
Tannenbaum- 2 Teile konz. Schwefelsiure, | A fast kochend, wenigstens | Allgemeingefiige  und
gefiige. 1 Teil konz. Salzsiure,| 30 min. Fehler.
3 TeileWasser (SAUVEUR).
Tannenbaum- 25% Schwefelsdure in " Was- | B 8—16 ‘Stunden, kalt. Tannenbaumgefiige und
gefiige. ser. Kraftwirkungslinien.
Tannenbaum- 40 g Eisenchlorid, 3 g Kup- | B voriatzen mit 10% Sal- | Tannenbaumgefiige.
gefiige. ferchlorid, 40 cm® Salz-| petersiure.
sdure, 500 cm?® Wasser
(DICKENSON.)
Verformung. 90 g Kupferchlorid, 120cm? Kupfer wird nicht ab. | Kraftwirkungslinien.
Salzsiaure, 100 cm?® Was- geschieden, Probe 30min
ser (Fry 4). auf 200—300° C erhitzen,
dann 1—3 min édtzen und
gleichzeitig die Oberflache
mit Kupferchloridkristal-
len reiben. Nachspiilen
in 50% Salzsdure oder
Alkohol.
Verformung. 6 g Kupferchlorid, 6 gKisen- | B Probe auf 200°C er. | Kraftwirkungslinien.
chlorid, 10 cm?® Salzsaure, | hitzen und in die Atz-
100 cm® Athylalkohol | 16sung tauchen.
(MEYER u. EIcHHOLZ).
Weichfleckigkeit. |5% Salpetersiure in Alko- | B Raumtemperatur. Zerstorungsfreie Probe
hol. fiir gehirteten Stahl
Weichfleckigkeit. |50% Salzsiure in Wasser | B Raumtemperatur. Weiche Flecken.
(KEsHIAN).
Weichhaut (sieche
Entkohlung).

Abkiirzungen: A=gesigte oder spanabhebend bearbeitete Oberfliche, B=geschliffene Fliche, C=polierte Fliche.
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Y. Abdruckverfahren zum Nachweis des Schwefels und seiner
Verteilung.

Die Verfahren zum makroskopischen Nachweis von Schwefel in Eisen und
Stahl beruhen auf der Entwicklung von Schwefelwasserstoff aus den an der
Schliffoberfliche liegenden Sulfideinschliissen bei Einwirkung von Sduren.
Dieser Schwefelwasserstoff wirkt auf Metallsalze, die auf einer geeigneten Unter-
lage mit der Schlifffliche in Beriihrung gebracht werden, unter Bildung einer
bestimmten Farbung. Die verwendeten Salze sind Silber- und Quecksilbersalze,
als Tragschicht dient Seide oder Gelatinepapier od. dgl.

A. Sehwefelabdruekverfahren nach Heyn.

1906 wurde von HEYN ein Verfahren bekanntgegeben, das im Material-
priifungsamt fast gleichzeitig mit der Kupferammonchloridétzung ausgearbeitet
wurde.

Auf eine glattgefeilte, sonst nicht weiter bearbeitete Probefliche wird ein
Stiick Seide gelegt und mittels einer Biirste oder etwas Watte mit folgender
Losung angefeuchtet:

Quecksilberchlorid. . . . . . . . 10g
Salzsgure. . . . . . . . . . .. 20 cm?
Wasser. . . . . . . . . .. .. 100 cm3

An Stellen, wo sich in der Schlifffliche Sulfideinschliisse befinden, wird
Schwefelwasserstoff entwickelt und in Verbindung mit Quecksilberchlorid
schwarzes Schwefelquecksilber abgeschieden, das in der Seide festgehalten wird.
Fiir gewohnlich geniigt es, die Seide 4—5 min in Beriihrung mit der Schliffprobe
zu lassen. Bei starker Wasserstoffentwicklung bilden sich leicht Blasen unter
der Seide, diese miissen sorgfiltig mit der in frischer Losung getrénkten Biirste
niedergedriickt werden. Wihrend der ganzen Versuchsdauer mufl die Seide in
enger Beriihrung mit der Probe gehalten und die schwicher werdende Lésung
durch Uberbiirsten mit frischer Losung erneuert werden.

Nach beendetem Versuch wird die Seide abgenommen und in Wasser ge-
waschen. Wird letzteres mit Sorgfalt vorgenommen, so bleibt das Schwefel-
quecksilber in der Seide haften, ohne das etwas verlorengeht. Die Seidenprobe
stellt nun ein getreues Spiegelbild der schwefelreichen Stellen der Schlifffliche
dar. Neben dem schwarzen Quecksilbersulfid auftretende gelbe Flecke wurden
als Quecksilberphosphid angesehen (vgl. S. 95).

B. Verfahren nach RoyeEnx und AMMERMANN.

Das Hev~Nsche Verfahren ist von RoyEN und AMMERMANN dadurch ver-
bessert, daB Gelatinepapier an Stelle von Seide benutzt wird. Das Papier wird
2 min in der Hrvnschen Losung eingeweicht und oberflichlich getrocknet,
dann auf die Schlifffliche gelegt und durch 1—2maliges Uberstreichen (nicht
ofter) mit einem festen Pappstreifen angedriickt.

Die Einwirkungsdauer betrigt 2—3 min. Dann wird das Papier abgezogen
und mit Watte unter Wasser sorgfiltig abgewaschen, um den sich fiir gewohnlich
bildenden schwarzen Niederschlag zu entfernen. Danach wird 1 Stunde in
flieBendem Wasser gewéssert und in der iiblichen Weise getrocknet, wobei auch
eine Hochglanzpresse benutzt werden kann.
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Zur Ausfithrung der Versuche kann ausfixiertes Bromsilberpapier oder ein
von Bayer, Leverkusen, fiir diesen Zweck hergestelltes Gelatinepapier benutzt
werden. Versuchsfertiges Papier kann man sich dadurch herstellen, dall man eine
grofiere Menge in der Quecksilberchloridlsung trinkt, trocknet und auf Vorrat
legt. Vor der Verwendung braucht das Papier dann nur in verdiinnter Salzsdure
eingeweicht zu werden (20 cm?® Salzsiure, sp. G. 1,12 in 100 cm® Wasser).

vAN RoYeEN und AMMERMANN schlagen vor, dieses Verfahren als ,,Schwefel-
abdruck® und das weiter unten beschriebene Verfahren nach BauMANN als
,,Baumann-Abdruck® zu bezeichnen. Es wird ferner empfohlen, zuerst einen
,,Baumann-Abdruck® herzustellen und nach Abschleifen der Oberfliche einen
»»Schwefel-Abdruck® und die beiden Ergebnisse zu vergleichen. Der Schwefel-
abdruck stimmt in jeder Hinsicht mit dem urspriinglichen Hry~Nschen Verfahren
iiberein, ist aber klarer und schirfer als die Abdriicke auf Seide.

Ni1ESSNER weist mittels der Fuigrschen Jod-Azidreaktion nach, daff das Auf-
treten gelber Flecke bei diesem Verfahren kein Beweis fiir Phosphorseigerungen
ist, daB die Gelbfirbung beim Quecksilberchloridabdruck vielmehr von der Bil-
dung von Quecksilbersulfosalzen herrithrt, die sich an Stellen geringer Schwefel-
konzentrationen bilden.

Nach FricL reagieren sowohl losliche als auch unldsliche Sulfide mit einer
Losung, die gleichzeitig Natriumazid und Jod enthélt, augenblicklich unter Jod-
verbrauch und lebhafter Stickstoffentwicklung. Quecksilbersulfosalze bewirken
durch das in ihnen enthaltene Quecksilbersulfid gleichfalls diese Jod-Azidreaktion,
Quecksilberphosphid ist dagegen ohne Einwirkung.

Zur Ausfithrung der Jod-Azidreaktion sind folgende Losungen erforderlich:

1. Jod-Azidlésung.

1,3 g Natriumazid werden in 100 cm?®
2/, -Jodlosung (12,69 g J mit 20—24 g
KJ in 11 Wasser) gelost. Die Lo-

sung ist dann in bezug auf Jod /;,-,
auf Natriumazid /;normal.

2. Salzsaure Quecksilberchloridlosung.
10 g Quecksilberchlorid,
20 ecm® Salzsdure (sp. G. 1,124),
100 cm® Wasser.

Gelatinepapier ist vor der Verwendung mit Jod-Azidlosung zu priifen, um
Abwesenheit von Schwefelverbindungen im Papier festzustellen.

Ausfilhrung des Verfahrens:

Nachdem ein Schwefelabdruck nach dem von vax ROYEN und AMMERMANN
beschriebenen Verfahren hergestellt ist, wird dieser griindlich gewiéssert, da sonst
noch vorhandenes Quecksilbersalz die Reaktion durch Bildung von Quecksilber-
jodid beeintrdchtigt. Der Abdruck wird mit Filterpapier vorsichtig von der
anhaftenden Wassermenge befreit und bei Raumtemperatur getrocknet. Auf
die zu priifende Stelle des Abdrucks wird mit einer kleinen Pipette ein Tropfen
Jod-Azidlésung gebracht. Bei Anwesenheit von Sulfiden bzw. Quecksilbersulfo-
salzen erfolgt sofort Blasenbildung, die mit unbewaffnetem Auge gut erkennbar
ist. Nach 3—4 min haben sich grofle Blasen gebildet, die iiber dem Papier lagern.

Die Jod-Azidlosung auf dem Papier kann auch nach einer Einwirkung von
5 min mit einem Tropfen Ammoniak versetzt werden. Hierbei erfolgt an schwefel-
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freien Stellen eine schwarze Abscheidung von Jodstickstoff. An schwefelhaltigen
Stellen entsteht infolge Jodverbrauch eine Aufhellung, und eine Jodstickstoff-
bildung kann wegen der Jodverarmung nicht mehr erfolgen. Bei sehr hohem
Schwefelgehalt kann eine vollstindige Entfirbung des aufgebrachten Tropfens
eintreten, die Blischen sind aber trotzdem deutlich erkennbar.

Das Verfahren der Jod-Azidreaktion ist auch fiir Bromsilberpapierabdrucke
nach dem Baumann-Verfahren anwendbar.

In Ubereinstimmung mit N1EssNER stellen VAN ROYEN und AMMERMANN in
einer spateren Arbeit fest, dall die Gelbfirbung im Quecksilberchloridabdruck
in erster Linie dem Quecksilbersulfosalz zuzuschreiben ist. Eine unter Umstinden
von Phosphor herriihrende Gelbfirbung ist so schwach, daB sie gegen die Firbung
des Quecksilbersulfosalzes nicht ins Gewicht fillt. Die Starke der durch Schwefel
bedingten Gelbfirbung ist abhingig von GréBe und Verteilung der Sulfidein-
schliisse. Ein neues von vaAN RoYEN und AMMERMANN entwickeltes Verfahren,
das nachstehend beschrieben wird, spricht ausschlieBlich auf Schwefel an. Die
Ergebnisse sind in manchen Fillen dem Baumann-Abdruck und dem Queck-
silberchloridabdruck {iberlegen.

25 g Kadmiumazetat werden in 200 cm® konz. Essigsdure gelgst und mit
Wasser auf 1000 cm? aufgefiillt. Kurz vor Gebrauch wird die Lésung mit einer
Sproz. wisserigen Schwefelsiurelosung im Verhéltnis 1:1 gemischt.

Gelatinepapier wird mit der Losung getréinkt und 2—-3 min auf die Proben-
fliche gepreBt, danach wird es abgezogen und nach Abspiilen in Wasser in eine
saure Kupfersulfatlssung getaucht (120 g Kupfersulfat, 120 cm3 konz. Schwefel-
sédure, 880 cm® Wasser). Nach dieser Behandlung wird das Papier 1 Stunde in
flieBendem Wasser gewissert und getrocknet. Die Verteilung der Sulfideinschliisse
erscheint in Form gelber Kadmiumsulfidniederschlige auf dem Gelatinepapier,
diese sind nach dem Abziehen des Abdruckes oft nur schwach; durch die Be-
handlung mit saurer Kupfersulfatlésung wird das gelbe Kadmiumsulfid in braunes
Kupfersulfid umgewandelt und erscheint dunkelbraun.

C. Das Baumann-Verfahren.

Bavmany veroffentlichte dieses Verfahren im Jahre 1906, kurz nach HEYNs
erster Mitteilung. Die kurze Beschreibung lautete folgendermafen:

Ein einfaches Verfahren zum Nachweis von Stellen mit Schwefelanreiche-
rungen in einer Schlifffliche beruht auf der Einwirkung von Séure auf den Werk-
stoff und der Wirkung des sich bildenden Schwefelwasserstoffs auf Silbersalze.
Gewdhnliches photographisches Entwicklungspapier wird bei Tageslicht mit ver-
diinnter Schwefelsidure getrankt und leicht abgetupft. Dann wird es sorgfiltig
mit der Schichtseite gegen eine vorgeschliffene und entfettete Probe gepreft
und nach einiger Zeit abgezogen. Auf dem so erhaltenen Abdruck erscheinen
die schwefelhaltigen Stellen dunkel, wihrend schwefelfreie Gebiete weill bleiben
oder ganz leicht getont werden. Das Papier wird in der gewdhnlichen Weise
fixiert und gewéssert. Man kann von derselben Schlifffliche mehrere Abdrucke
herstellen (sie werden jedoch weniger kréiftig als der erste Abdruck) und bei
Tageslicht arbeiten.

In der Folge ergaben sich lebhafte Erérterungen hinsichtlich der Vorteile
des BaumaNNschen Verfahrens gegeniiber dem HEyNschen [Bavmany, HEYN,
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BAUER, OBERHOFFER (4); OBERHOFFER und KNrepiNg u. a.]. Nachstehend ein
Auszug aus dem Ergebnis dieser Erorterungen, vervollstindigt durch Erfahrun-
gen von BERGLUND.

1. Ausfiilhrung des Baumann-Verfahrens. Das photographische Papier soll
moglichst diinn sein, damit es sich der Schlifffliche leicht anschmiegt. Glinzendes
Papier ergibt schirfere Abdriicke, ist aber schwerer zu handhaben, weil es be-
sonders bei kleinen Proben sehr leicht auf der Schlifffliche verrutscht. Es emp-
fiehlt sich deshalb, ein mattes Papier mit glatter Schicht zu verwenden (hart
arbeitendes Bromsilberpapier ist fir Baumann-Proben sehr geeignet).

Das Papier wird etwa 2 min in verdiinnter Schwefelséiure eingeweicht. Bei
kiirzerer Dauer saugt es nicht geniigend Fliissigkeit auf, bei lingerer quillt die
Gelatine zu sehr und gleitet auf der Schlifffliche.

Nachdem das Papier aus der Séurelésung genommen ist, wird es mit der
Schichtseite nach oben auf eine Glasplatte oder eine andere flache Unterlage
gelegt; den UberschuB an Fliissigkeit 148t man durch ein kurzes Schriighalten
der Unterlage ablaufen. Dann wird die Schichtseite mit einem in Wasser aus-
gedriickten Waschleder oder einem Schwamm leicht abgetupft, so daB keine
Feuchtigkeit auler der in der Schicht enthaltenen mehr vorhanden ist. Danach
wird das Papier von der Unterlage abgezogen und mit der Schichtseite auf die
vorgeschliffene Probe gelegt. Bei kleinen Proben von wenigen Quadratzenti-
metern Fliche ist es am einfachsten, die Probe in die Hand zu nehmen und das
Papier mit dem Daumen fest dagegen zu pressen. Mittelgrofle Proben kommen
mit der geschliffenen Fliche nach oben auf eine feste Unterlage, das Papier wird
daraufgelegt und mit der Handfléche oder einem zusammengeballten Tuch oder
Wolle fest angedriickt. Wie beim Verfahren nach vax RoYEN und AMMERMANN
leistet beim Andriicken auch die Kante eines Pappstreifens oft ausgezeichnete
Dienste.

Bei groBlen Probeflichen, z. B. den Querschnitten ganzer GuBblscke, ist es
zweckmifig, das Papier auf eine Rolle od. dgl. aufzuwickeln. Der Anfang wird
durch Festklemmen unter eine Schmalseite der Probe befestigt, worauf das
Papier auf der Fliche abgerollt wird. Hierbei dient ein weicher Rollquetscher
aus Gummi zum Anpressen des Papiers gegen die Probefliche und zum Entfernen
aller Luftblasen. Es ist zu beachten, dafl das Papier wihrend des Abdrucks
in engster Berithrung mit der ganzen Schlifffliche bleibt.

Infolge der Wasserstoffentwicklung bilden sich leicht Gasblasen zwischen
Papier und Probe und heben an diesen Stellen das Papier ab. Diese Blasen miissen
sogleich zur ndchsten Kante hingestrichen werden. Allenfalls kann man das
Papier mit einer Nadel durchstechen. Ist eine lingere Beriihrungsdauer erforder-
lich, so kann die Riickseite des Papiers mit der vorher benutzten Schwefelsiure-
losung oder auch mit Wasser angefeuchtet werden, damit das Papier nicht
auftrocknet und nach Mdoglichkeit fest haften bleibt. Bei Probeflichen normaler
Gré6Be kann durch eine Schliffpresse oder auch eine Brinellpresse eine sehr enge
Beriithrung zwischen Papier und Probe hergestellt werden. Auf diese Weise werden
auBerordentlich scharfe und klare Abdrucke erhalten, aber es erfordert einige
Ubung, um dahin zu gelangen. Durch zu starken Druck wird die Gelatine ge-
quetscht und das Papier klebt, bei zu geringem Druck bilden sich Gasblasen und
verhindern die Beriihrung an diesen Stellen.

Berglund-Meyer, Handbuch. 7
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Nach etwa 2 min wird das Papier sorgfiltig abgehoben. Sollte es festkleben,
so werden Papier und Probe in Wasser gelegt, und in der Regel 148t sich dann bei
einiger Vorsicht das Papier abheben. Es ist auch darauf zu achten, daB die Probe
beim Auflegen des Papiers nicht iiber Raumtemperatur warm ist, da sonst das
Papier unfehlbar klebenbleibt und nicht zu entfernen ist.

Das abgeloste Papier wird 5—10 min gewdéssert mit neutralem Fixierbad
behandelt. Saures Fixierbad greift das gebildete Schwefelsilber bis zu einem
gewissen Grade an. Das dem Fixieren folgende Waschen und Trocknen wird in
derselben Weise wie bei photographischen Abziigen vorgenommen.

H. Baars, A. PricL und M. WERNER verwenden ein besonderes Bromsilber-
Transparentpapier zur Herstellung von Baumann-Abdrucken. Von dem Abdruck
wird durch Kontaktverfahren mit dem gleichen Transparentpapier ein Negativ
hergestellt, das zur Vervielfiltigung auf Gaslichtpapier dient.

Die Klarheit des Bildes wird durch das mitkopierte Papierkorn des Trans-
parentpapiers etwas beeintrichtigt, in den meisten Fillen wird sie jedoch aus-
reichend sein. Nach DEARDEN kann die Durchsichtigkeit des Papiers durch
Einreiben der Riickseite des getrockneten Abdrucks und des Negativabdrucks
mit Schreibmaschinenél verstirkt werden. Um die vom Negativ hergestellten
SchwarzweiBlabdrucke dem ersten Baumann-Abdruck méglichst anzugleichen,
kann eine Braunfirbung der Abziige vorgenommen werden.

2. Vorbereitung der Proben. Baumann-Abdrucke kénnen sehr gut von ziem-
lich rauhen Schliffflichen genommen werden, d. h. von einfach gefeilten oder
sonst vorgeschlichteten Proben. Je mehr Einzelheiten der Abdruck zeigen soll,
um so feiner mul} die Vorbereitung der Probenfliche sein. Das Schieifen muB
dann mit einiger Sorgfalt erfolgen, damit die leicht ausbréckelnden Sulfide nicht
herausfallen und ein Abdruck erzielt wird, der &rmer an Sulfiden ist, als es der
Wirklichkeit entspricht. Dagegen ist es nicht ratsam, die Proben zu polieren,
weil dann das Papier zu sehr auf der Schlifffliche gleitet. Diese muBl sehr sauber
und fettfrei sein, bevor das Papier aufgelegt wird.

Spanabhebend bearbeitete Probeflichen lassen oft die Spuren der Bearbeitung
auf dem Baumann-Abdruck erkennen, wenn die Probe dabei eine betrichtliche
Kaltbearbeitung erfuhr.

3. Verdiinnungsgrad der Schwefelsiiurelosung. In den Schrifttumsangaben
werden Schwefelsdurelosungen mit 1—10% genannt. Ein zu niedriger Gehalt
an Schwefelsdure birgt Gefahr, dafl durch Einwirkung von Eisen metallisches
Silber ausgefdllt wird. Ein mit Wasser befeuchtetes photographisches Papier
wird deshalb geschwirzt, wenn es lingere Zeit in Berithrung mit reinem Eisen
gebracht wird. Chlorsilber wird leichter reduziert und besser geschwirzt als
Bromsilber. Stérkere Losungen mit etwa 10% Schwefelsiure wirken leicht
zerstorend auf die Gelatineschicht und machen sie locker und schliipfric. Eine
5proz. Lésung wird als die bestgeeignete empfohlen, weil sie keine Schwierigkeiten
der vorerwéhnten Art hervorruft. Bei stark schwefelhaltigen Proben kann die
Sdurelosung etwas verdiinnter sein.

4. Einwirkungsdauer. Die Einwirkungsdauer schwankt zwischen 1—10 min,
Es wird oft empfohlen, sie im umgekehrten Verhéltnis nach dem Schwefelgehalt
der Probe zu bemessen. So wird von der A.ST.M. eine Berithrungsdauer von
6 min bei einem Schwefelgehalt von 0,028% S und 45 sec bei 0,18% Schwefel
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empfohlen. Nach den Erfahrungen von BERGLUND scheint es jedoch am besten,
bei Betriebsproben immer eine Zeit von 3—4 min einzuhalten, und davon nur
in Ausnahmefillen abzugehen. Auf diese Weise lassen sich leichter vergleichbare
Ergebnisse erzielen.

Bei der Herstellung von Schwefelabdrucken ganzer Gufiblockquerschnitte
ist in der Regel eine lingere Berithrungsdauer erforderlich, weil in solchen Fillen
Papier und Probe nicht so festhaftend verbunden sind wie bei kleineren Probe-
flichen. 10 min werden fiir gewéhnlich als ausreichend erachtet.

5. Auswertung. Der von den in der Schlifffliche liegenden Sulfideinschliissen
entwickelte Schwefelwasserstoff wirkt ortlich auf das Bromsilberpapier. Es findet
jedoch immer eine gewisse Ausbreitung in der Gelatineschicht statt und die
geschwirzten Stellen im Papier werden bei kleinen Teilchen etwa das 5—10fache
der wahren GroBe der Sulfideinschliisse ausmachen. Bei der Betrachtung von
Baumann-Abdrucken bei schwachen Vergroflerungen kénnen die einzelnen
kleinen geschwérzten Stellen deutlich unterschieden werden, wahrend dem
unbewaffneten Auge oft nur eine gleichméBige Schwirzung einer gréfleren oder
kleineren Fliche erkennbar ist. PRIMOSE nimmt an, daB die Teilchen, die mittels
der Baumann-Probe zum Abdruck gelangen, selten mehr als 1—2% Schwefel
enthalten. Proben mit Rissen oder Poren fithren oft zu irrigen Ergebnissen, weil
an diesen Stellen ein verstirkter Saureangriff erfolgt.

Beachtenswert ist der Unterschied in Zusammensetzung und Silbergehalt
bei verschiedenen photographischen Papieren, wodurch der Grad der Schwirzung
beeinflult wird.

ScaoTTKY beobachtete, dafi die Baumann-Abdrucke von Léngs- und Quer-
proben des gleichen Werkstoffes wesentliche Unterschiede aufwiesen. Die Quer-
proben zeigten eine viel stirkere Schwirzung des Papiers als die Léngsproben.
Er bediente sich dieser Wirkung bei der Bestimmung der Walzrichtung in Walz-
platten. — Die Frage, ob der Baumann-Abdruck nur Schwefel oder ebenso
Phosphor anzeigt, ist dahin zu beantworten, daf§ unter gewdhnlichen Verhilt-
nissen, was Werkstoff, Sauregehalt der Losung, Papier und Anliegedauer angeht,
Schwefel in vorherrschendem MaBe angezeigt wird. Nur in Ausnahmeféllen
beeinfluflt der Phosphor das Ergebnis.

Ohne ergianzende Versuche ist es mit Hilfe der Baumann-Probe allein nicht
moglich, die wahre Menge des angezeigten Schwefels zu bestimmen, da die
Stirke der Farbung nicht vom Schwefel allein abhédngt. Gleicher Schwefelgehalt
gibt bei niedrigem Kohlenstoffgehalt hellere Abdriicke als bei héherem. Nach
DuranD gilt das gleiche fiir Mangan. Je héher der Mangangehalt, um so dunkler
der Baumann-Abdruck. Bei Nickel- und Chromstdhlen ist das Verfahren véllig
ungeeignet, da es kein zuverldssiges Bild des Schwefelgehaltes gibt. Eine stark
kalt bearbeitete Oberfliche gibt dunklere Abdrucke als eine nicht kaltbearbeitete.

Eine Probe mit hohem Schwefelgehalt gibt immer einen dunklen, kriftigen
Abdruck. Umgekehrt biirgt ein dunkler Baumann-Abdruck keineswegs immer
fiir hohen Schwefelgehalt, obwohl es in den meisten Fillen so sein wird.

L. Norrucorr stellte durch Vergleiche von iibereinstimmenden Stellen in
Schliffproben und Abdrucken bei 25facher Vergréferung fest, dafl die Schwefel-
abdrucke weniger und gréBere dunkle Stellen aufweisen, als der EinschluBmenge
der Proben entspricht. Es ist moglich, bestimmte Stellen mit Einschliissen auf

7%
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dem Abdruck wiederzuerkennen; dabei bewirkt Eisensulfid die starkste Farbung.
Von anderen Sulfiden mit heterogenem Aufbau sind solche, die Eisensulfid ent-
halten, ebenfalls wirksam, desgleichen eisensulfidreiche feste Losungen, wihrend
Silikateinschliisse keine Farbung erkennen lassen. Mangansulfide sind von ge-
ringerer Wirkung als Eisensulfide.

Die Stirke des Abdrucks ist abhingig von der Zusammensetzung der Ein-
schliisse; auch der Séuregehalt des Papiers, das nicht zu trocken sein darf, spielt
eine Rolle. Fiir direkten Vergleich zwischen Probe und Abdruck sind Abdrucke
auf Film den Abdrucken auf Papier vorzuziehen.

NiepENTHAL und BENNEK stellten beim Vergleich von Baumann-Abdrucken
verschieden legierter Stihle fest, dal die Dunkelung der Abdrucke bei sonst
gleicher Behandlung nicht allein von Menge und Verteilung und Zusammen-
setzung der ausgeschiedenen Sulfide, sondern auch von der Wirmebehandlung
des Stahles und deren Einfluf auf die Anordnung der Sulfide abhingt.

6. Abdrucke auf photographische Platien oder Filme (Duranp, Ticuy).
1924 stellte DuranDd Baumann-Abdrucke auf photographischen Platten oder
Filmen statt auf Bromsilberpapier her. Dieses Verfahren hat den Vorteil, daf3
der durchsichtige Abdruck auf die Schlifffliche gelegt und mit der Atzung ver-
glichen werden kann. TicHY stellte nach diesem Verfahren eine Reihe von
Versuchen an und fand, daB die Deutlichkeit der Einzelheiten von der Beschaffen-
heit der Schliffoberfliche abhéingt. Bei grob vorbereiteter Schlifffliche entsteht
an den Stellen mit Sulfidansammlungen eine nicht scharf begrenzte Firbung.
Bei feinerer Schliffvorbereitung erscheinen die Einzelheiten so klar, daB eine
50fache VergroBerung des Abdrucks hergestellt und mit einem bei gleicher Ver-
gréBerung aufgenommenen Gefiigebild verglichen werden kann. Bei Uberschrei-
tung der bestgeeigneten Berithrungsdauer leidet die Deutlichkeit, weil die Einzel-
heiten verschwimmen. Kin Werkstoff mit etwa 0,1 % Kohlenstoff und 0,03 %
Schwefel gab einen guten Filmabdruck bei einer Beriihrungsdauer von 1 min
und Verwendung einer 3proz. Schwefelsdurelosung,

7. Abdrucke von Bruchproben (Rocers, PorTEVIN). RoOGERs verdffent-
lichte 1912 ein Verfahren, nach dem auf einer weichen Abdruckplatte, die sich
der Bruchoberfliche anpalt, ein Baumann-Abdruck erhalten wird:

450 g Vaseline werden mit 50 g Wachs zusammengeschmolzen; eine ganz
kleine Menge dieser Mischung wird mit Schlimmkreide verarbeitet, so daB eine
steife, zusammenhingende, bildsame Masse entsteht. Diese Masse wird auf etwa
2 mm Dicke ausgerollt. Plastilin ist fiir diesen Zweck zu weich und hat unge-
eignete Farbe, kann jedoch, mit Schlimmkreide vermischt, auch benutzt werden.

Die Bromsilberschicht wird folgendermaBen hergestellt:

1. 150 cm? Wasser} bei etwa 43°C losen  II. 50 cm® Wasser [ ebenfalls bei 43° C lésen
15 g Gelatine | und 10 g Silbernitrat{ und mit Lésung I ver-
3 em?® 10 proz. Salzsdure
8,4 g Bromkali } zusetzen,
Das Gemisch wird dann noch etwa !/, Stunde bei 43° C gehalten und rascher
Abkiihlung und Erstarrung tiberlassen. Nach dem Festwerden wird die Masse
zerteilt, in einem Stoffbeutel aus lockerem Gewebe aufgehingt und etwa 2 Stunden
in flieBendem Wasser gewéssert. Danach wird der Beutel herausgenommen und
zum Trocknen gehiingt. Zuletzt wird die Masse ausgeschiittet und mit Zusatz

mischen.
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weiterer 15 g Gelatine nochmals durch mildes Erwdrmen fliissig gemacht. Danach
ist sie gebrauchsfertig.

Zum Auftragen auf die Bruchfliche wird eine ausgerollte Platte der plastischen
Masse erwirmt (nicht iiber 40° C), auf der einen Seite mit Schlimmkreide ein-
gestdubt und so lange sorgfiltig abgerieben, bis alle Fettspuren entfernt sind.
Die iiberschiissige Schlimmbkreide wird abgestdubt und die silberhaltige Schicht
auf die so vorbereitete Platte gegossen. Beim Ausbreiten derselben kann mit
einem Glasstab oder auch durch Kippen der Unterlage nachgeholfen werden.
Zuletzt wird die Platte waagerecht an einem staubfreien Ort zum Trocknen
hingelegt. Zur Herstellung eines Baumann-Abdruckes wird die vorbereitete
Platte 20—30 sec in einer Losung von 100 cm® Wasser, 1 ecm® Schwefelsidure und
5 g Alaun eingeweicht. Es ist darauf zu achten, daB die Oberfliche gut getriinkt
ist, bevor die Platte mit den Fingern gegen die Bruchfliche gedriickt wird. Das
Ablosen erfolgt nach etwa 12 oder mehr Sekunden bei Stahl mit sehr niedrigem
Schwefelgehalt. Bei grollen Bruchflichen ist es besser, die Abdrucke in mehreren
Abschnitten vorzunehmen. Fixiert wird in der iiblichen Weise; da jedoch eine
gewisse Gefahr des Abschwimmens der Silberschicht von der Unterlage besteht,
geniigt es gewéhnlich, ein paar Minuten vorsichtig zu wissern und dann zu
trocknen. Losung und Stahlprobe sollten nicht mehr als 20° haben, da sonst die
Gelatine leicht weich wird. Es erfordert einige Ubung, um die Technik dieser
Abdrucke zu beherrschen.

Von Bruchflichen abgenommene Baumann-Drucke sind betrichtlich dunkler
als solche von geschliffenen Flichen.

1919 versuchte PorTEVIN das Rocrrsche Verfahren, machte aber die Er-
fahrung, dal die Schicht sich von der Unterlage trennte. Nach mehreren Ver-
suchen mit anderen Unterlagen fand er, daB Hektographenmasse eine sehr ge-
eignete plastische Grundlage bildete, von der sich die Schicht nicht abloste. (Die
bei Druckern erhiltliche RoLLERssche Masse ist wahrscheinlich noch besser.)

Gelatine (oder Leim) . . . . . . 1 Teil
Plastische Masse § Wasser . . . . . . . . . . .. 2 Teile
Glyzerin. . . . . . ... ... 4 Teile

Man 148t die Gelatine zuerst in Wasser quellen, 16st sie dann im Wasserbad und
setzt das Glyzerin zu. Um die Masse undurchsichtig zu machen, damit die Gegen-
sdtze im Abdruck stdrker herauskommen, kénnen 50% Bariumsulfat zugesetzt
werden, Bromsilberschicht:

Wasser . . . . . . .. .. .. 30 cm?
R Gelatine. . . . . . . . . ... 3g
Losung A Salzsgure . . . . . . . .. .. 1 Tropfen
Bromkalium. . . . . . . . .. 1,6 ¢

Gelatine wird in Wasser in einem Wasserbad geldst, danach werden Salzsiure
und Bromkalium zugesetzt.

Wasser . . . . . .. ... .. 15 em3

Silbernitrat . . . . . . . . . . 2g

Losung B wird mit Lésung A verrithrt und danach in einem groBen Uhrglas
oder einer flachen Glasschale fiir Photozwecke abgekiihlt. Nach dem Festwerden
wird die Masse mit einer Messerschneide aus Horn in etwa 1 cm breite Streifen
geschnitten und diese werden griindlich gewéssert. Dies geschieht am besten in

Losung B {
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einem Teetopf aus Porzellan oder Steingut, der mit einem leichten Tuch bedeckt
und mit der Tille mittels Gummischlauch an die Wasserleitung angeschlossen
wird. Waschdauer bei diinnem Wasserstrahl etwa 12 Stunden; ist das Leitungs-
wasser kalk- oder eisenhaltig, so muB destilliertes Wasser verwendet werden.
Nach beendetem Waschen wird die Masse herausgenommen und abgetropft,
von neuem im Wasserbad gelost, wobei weitere 3 g Gelatine zugesetzt werden
und schliellich auf die Unterlage aus Hektographenmasse gegossen. Sobald
eine Fliche von der Grofe der Probenoberfliche trocken ist, wird sie abgeschnitten
und 2 min in 3proz. Schwefelsdurelésung eingeweicht. Danach wird die so vor-
bereitete Masse etwa 1 min gegen die Bruchfliche gedriickt.

VI. Elektrochemische Abdruckverfahren.

GrazuNov entwickelte ein elektrochemisches Abdruckverfahren, das sich
zum Nachweis von Seigerungen und Schlackeneinschliissen in Stahl verwenden
148t. Hierbei wird eine grob vorgeschliffene Probe auf ungeleimtes Papier (Filter-
papier oder ein saugfihiges diinneres Papier) gelegt, das mit einer dem Werkstoff
anzupassenden Salzlésung getrinkt ist und als Elektrolyt dient. Die Salzlésung
muB} solche Ionen enthalten, die mit den Ionen des zu priifenden Metalls einen
farbigen Niederschlag bilden. Bei Stromdurchflufl erfolgt Tonenbildung zunichst
an den unedleren Stellen der Probenoberfliche, wobei farbige Niederschlige an
den entsprechenden Stellen im Papier gebildet werden. Seigerungen erscheinen
auf dieser Art von Abdrucken meistens dunkel, Einschliisse als helle Punkte.

Weitere Angaben iiber dieses Verfahren beruhen auf Erfahrungen von AMMER-
MANN und von HRUSKA.

Nach Hruska hat sich folgende Versuchsanordnung bewihrt:

1. Glasplatte als Unterlage,

2. darauf als Kathode dienende Metallplatte (bei Stahlproben aus Aluminium).
Es ist ein Metall zu wihlen, das sich dem Elektrolyten gegeniiber neutral verhils,

3. darauf das zur Aufnahme des Abdruckes dienende Papier,

4. zuoberst das Probestiick mit der Schlifffliche gegen das Papier.

Die Probe wird mit dem positiven, die Metallplatte mit dem negativen Pol einer
Batterie verbunden. Als geeignete Spannung nennt GrazuvNov 6V, Hruska
bis 2,5V, AMMERMANN 0,1—1 V.

Grazunov und Hruska haben fir ihre Versuche ungeleimtes Papier ver-
wendet, nach AMMERMANN ist schwach geleimtes, feinkérniges Zeichenpapier
oder Gelatinepapier vorzuziehen, da ungeleimtes Papier leicht verwischte Ab-
drucke ergibt. Gelatinepapier erfordert eine lingere Einwirkungsdauer, etwa
8 min gegeniiber 2—3 min bei ungeleimtem oder schwach geleimtem Papier.
Das Papier ist nach Hruska nicht zu feucht zu halten, auch sind keine zu starken
Salzlosungen zu verwenden. Bei groBen Proben empfiehlt HrRUSKA, unter das
zur Aufnahme des Abdrucks dienende Papier eine oder mehrere Lagen weichen
Papiers einzuschieben, die mit einer indifferenten Salzlésung, z. B. 5proz. Chlor-
natriumlosung getrinkt sind.

Das Verfahren eignet sich fiir die Priifung einer ganzen Reihe von Metallen
und Legierungen, nur Chrom, Wolfram und Vanadium verhalten sich passiv.
Bei Legierungen sind solche Salzlosungen zu verwenden, die nur ein Metall an-
greifen, damit nur der farbige Niederschlag dieses einen Metalls erhalten wird.
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Fiir Eisenlegierungen eignet sich nach Grazunov und nach AMMERMANN
am besten Ferrizyankalium, das durch Oxydation mittels Wasserstoffsuperoxyd
(einige Tropfen) oder durch Alterung aus dem Ferrozyankalium erzeugt wird.
Die Ferroionen ergeben mit dem Ferrizyankalium einen blauen, mit dem noch
vorhandenen Ferrozyankalium einen weiflen, durch Oxydation bald blau werden-
den Niederschlag. Die Blaufirbungen der Abdrucke werden in Wasser durch
weitere Oxydation stédrker.

Fir die Entwicklung des Makrogefiiges von Silber eignet sich Kalium-
bichromatlosung als Elektrolyt, fiir Kupfer Ferrozyankaliumlésung. Fiir Nickel
gibt Grazunov folgende Losung an:

1 Teil alkoholische Dimethylglyoximlosung (1%), 2 Teile verdiinnte Essigsiure (1/,).

Bei Legierungen mit schwachem Nickelgehalt entsteht durch den Einfluff
des Eisens eine bréaunliche Farbung, die durch Auswaschen in verdiinnter Essig-
sdure und danach in Wasser entfernt werden kann. Bei Legierungen mit mehr
als 1% Nickel werden ausgezeichnete Abdrucke erhalten.

Nach PorTEVIN eignet sich fiir den Nachweis von Nickel folgende Lésung,
die auf Gelatinepapier bei 6 V in 5—15 sec einen Abdruck ergibt:

20 em? Natriumchlorid (2% ), 10 ecm® Weinsteinséure (2%).

10 ,, Natriumazetat (2%), 10 ,, alkohol. Dimethylglyoximlésung (2%).

GrazuNov und Krivoravy haben eine Losung erprobt, die Chrom in Stahl-
und GuBeisenproben durch Farbung nachzuweisen erméglicht, ohne auf Mangan,
Nickel, Kobalt, Wolfram, Vanadium, Molybdén, Kupfer, Titan, Silizium ein-
zuwirken. Eine Losung von Benzidin in Essigsiure zeigt bei dem oben beschrie-
benen Verfahren nach 10—30sec Chrom durch eine dunkle Blaufiarbung an, ohne
die anderen im Eisen enthaltenen Legierungsbestandteile irgendwie anzugreifen.

VIIL. Verfahren fiir den makroskopischen Nachweis von Rissen.

Risse konnen durch Atzen mit starken Siuren nachgewiesen werden, in der
Regel erscheinen sie jedoch bei diesem Verfahren stark iibertrieben. AuBerdem
besteht besonders bei Tiefdtzungen die Gefahr, daB Risse erst wihrend des Atzens
entstehen, wenn der Werkstoff nicht frei von Spannungen ist. Das Auftreten
von Nietlochrissen in Kesseln unterhalb des Wasserspiegels beruht auf einem
entsprechenden Vorgang.

Zum Nachweis von Rissen oder Flocken eignet sich eine Behandlung mit
gesittigter Kupferammoniumchloridlosung. Dieses Atzmittel vergréBert die
Risse nicht, es ist deshalb nach dem Atzen zu ihrer Erkennung oft eine Lupe
notig. Die zu untersuchenden Proben sollten ein méglichst feines Gefiige heben,
darum ist ratsam, vor dem Atzen entweder zu gliihen oder abzuschrecken und
vollstindig anzulassen.

KrsuI1an empfiehlt Atzen mit einer wisserigen oder alkoholischen 10—15 proz.
Salpetersidureldsung zum Sichtbarmachen von Rissen. Im Handbuch der Metall-
physik von Sacas wird folgendes Verfahren angegeben: Die Proben werden zunichst
einige Minuten in verdiinnter, etwa 10 proz. Salzsiure oder Schwefelsédure geitat.
Danach wird die Oberfliche der Proben mit einer 3proz. Tannin- oder Gallus-
siurelosung behandelt und bis zum Trocknen, das einige Minuten erfordert,
stehengelassen. Nach dem Abreiben der Proben erscheinen die Risse schwarz
auf hellem Grunde.
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Abdrucke von Rissen lassen sich auf folgende Weise herstellen : In die Oberfliche
der gedtzten Proben wird Druckerschwérze eingerieben. Nach dem Abwischen bleibt
so viel Druckerschwirze in den Rissen héingen, dafl durch Andriicken von weichem
Papier ein Abdruck erzielt werden kann. Leichtes Klopfen des Versuchsstiickes
begiinstigt das Austreten der in die Risse eingedrungenen Druckerschwirze.

Magnetpulververfahren. Ein zerstorungsfreies Verfahren zum Nachweis von
Rissen beruht auf der Kraftlinienwirkung magnetisierter Proben auf Eisen-
pulver. Hierbei werden gut polierte Proben durch Uberstreichen mit einem starken
Magneten oder durch Einwirkung des elektrischen Stromes magnetisch gemacht
und mit einer Aufschwemmung von feinstem Eisenpulver in diinnfliissigem 01
oder Petroleum iibergossen. Fein gestampftes GuBeisen oder Staub von sog.
Lapping-Maschinen kann hierzu verwendet werden. Die Empfindlichkeit des
Verfahrens wird erheblich gesteigert, wenn an Stelle von Eisenfeilspinen eine
Olaufschwemmung einer Eisenverbindung verwendet wird.

Nach Abspiilen der Probenoberfliche mit reinem Ol oder Petroleum bleibt der
Eisenstaubanden Riflraindern hingen, da sie Unterbrechungenim magnetischen Feld
darstellen. Lage und Ausdehnung der Risse ist auf diese Weise deutlich zu erkennen.

Diese Werkstoffprifung ferromagnetischer Werkstoffe findet laufend Anwen-
dung bei der Priffung von SchweiBindhten, Nietlochern, Werkstiicken mit gehir-
teter Oberfliche, Kolbenbolzen, Ventilen, Kurbelwellen, Stangen und Rohren.

Vierter Abschnitt.

Atzverfahren fiir mikroskopische Untersuchungen
von Kisenlegierungen.
I. Einleitung.

Es gibt zwei verschiedene Arten von Atzverfahren fiir Feingefiigeitzungen
von Kisenlegierungen. Die eine Art dient zur allgemeinen Gefiigeentwicklung,
die andere zur Kenntlichmachung der vorhandenen Karbide. Fiir die erstere
Art der Atzverfahren werden in der Regel Siurelésungen wie Pikrin-, Salpeter-
oder Salzsiure oder Gemische dieser Siuren verwendet.

Zum Karbidnachweis eignen sich alkalische Losungen mit Zusatz von sauer-
stoffabgebenden Mitteln wie Wasserstoffsuperoxyd, Kaliumferrizyanid, Kalium-
permanganat. Gelegentlich wird elektrolytisches Atzen vorgezogen. Die vor-
handenen Karbide werden in kennzeichnender Weise dunkel gefirbt, wihrend
das iibrige Gefiige in der Regel nicht angegriffen wird. Die GréBe der Karbid-
teilchen hat einen bestimmenden EinfluB auf das Atzergebnis. Die Zementit-
blittchen des streifigen Perlits werden nicht gefirbt, wenn ihre Abmessungen
unterhalb einer bestimmten Grenze liegen.

Nach LECHATELIER und nach HANEMANN und SCHRADER entsteht die Dunkel-
farbung des Karbids durch Einwirken einer geséittigten Natronlauge und Bildung
einer festhaftenden undurchsichtigen Oberfldchenschicht, die Eisen in Hydroxyl-
form enthilt. Kohlenstoff und Oxydationsmittel werden nicht als notwendig ange-
sehen, da auch Nitride gefarbt werden. MITSCHE nimmt dagegen an, daB durch das
Oxydationsmittel eine Oxydation von Ferro- zu Ferrihydroxyd erfolgt, das sich auf
dem Karbid absetzt und Dunkelfirbung bewirkt. Alkalisches Kaliumpermanganat
wird als besonders wirksam befunden, vgl. auch GroEsBEck, Tabelle S. 138.
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II. Atzverfahren fiir Stihle mit niedrigem Kohlenstoffgehalt.

Das Schleifen und Polieren von Stahlproben mit vorwiegend ferritischem
Gefiige erfordert groBe Sorgfalt, weil die Oberfliche leicht bis zu einer betricht-
lichen Tiefe verformt wird. Diese Bearbeitungsschicht macht es schwierig oder

Gefiigebilder von C-armen Stdhlen, erhalten durch mehrfaches Atzen und Abpolieren.
Abb. 21a. Walzzustand. 0,043% C, Korngrenzenitzung, alkoholische Salpetersiure 2%. 10 sec. (Vergr. x 200.)
Abb. 21b. Walzzustand. 0,21% C, alkoholische Salpetersiure 2%. (Vergr. x200.)
Abb, 21¢c. 0,21% C, alkoholische Salpetersiure 2%, iiberhitzt, (Vergr. x 200.)
Abb. 21d. 0,21% O, gleiche Probe und Atzung wie Abb, 21c¢ in stirkerer Vergrofierung, so daB der streifige
Aufbau der Perlitinseln erkennbar wird. (Vergr. X 500.)

unmoglich, das wahre Gefiige zu entwickeln. Erst wenn sie durch mehrfaches
Atzen und Polieren entfernt ist, tritt ein klares ferritisches Gefiige mit deutlichen
Korngrenzen und, je nach dem Kohlenstoffgehalt, mit Perlitinseln in Erscheinung
(Abb. 21 a—d).

A. Atzpolieren.

Bei Anwendung dieses Verfahrens ist darauf zu achten, daf die erste Atzung
ziemlich tief ist, und daB die folgenden Atzungen stufenweise schwicher werden.
Gleichwertige Atzmittel fiir diesen Zweck sind Salpetersiure und Pikrinsiure
in Athylalkohol. Salpetersiure 148t jedoch leicht Atzgruben um alle vorhandenen
nichtmetallischen Einschliisse entstehen. Nach einem Verfahren von BErRGLUND
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kann diese Wirkung vermieden werden, wenn die Salpetersidure mit Amylalkohol
verdiinnt wird. Die Atzung wird mit einer 4proz. Losung bei einer Temperatur
von etwa 70° C ausgefiihrt. Die bis zur feinsten Schmirgelkérnung geschliffene
Probe wird vorher ebenfalls auf diese Temperatur gebracht. Die Erwirmung
von Schliff und AtzgefaB mit Atzlosung wird zweckmiBig auf einer mit Regel-
widerstand geschalteten Heizplatte vorgenommen. Die erste, etwa 40—60 sec
dauernde Atzung geht am besten dem Polieren voraus, danach wird die Schliff-
probe auf einer moglichst feinen Schmirgelkérnung abgeschliffen, poliert und
zum zweitenmal gedtzt. Diese verhaltnismaBig kriftige Atzung vor dem Polieren
zur Beseitigung von Schleifrissen empfehlen auch PuLsirer, HOMERBERG u. a.

Die zweite Atzung von etwa 30 sec Dauer wird nur abpoliert. Das Verfahren
des Atzens und Abpolierens wird einige Male wiederholt, bis die Bearbeitungs-
schicht entfernt ist, was sich bei einiger Erfahrung aus dem Aussehen der ge-
dtzten Schlifffliche beurteilen 1a3t. Bei einer sorgfiltig vorgeschliffenen Probe
sollten drei Atzungen geniigen, um eine vollkommene Atzfliche zu erzielen. Die
letzte Atzung dauert etwa 20 sec, danach wird der Schliff fertigpoliert.

B. Atzmittel.

1. Pikrinsdure., Losungen von Pikrinsiure in Alkohol von 4% bis aufwérts
zur gesittigten Losung sind sehr geeignet fiir klare Korngrenzenétzung von Ferrit.
Die Atzdauer ist jedoch verhiltnismiBig lang, 2—10 min, und es ist notwendig,
die Schlifffliche dauernd abzuwischen, oder die Losung zu bewegen, um eine
gleichméiBige Atzung zu erhalten. CAMPBELL empfiehlt eine Atzdauer von 1 min zur
Perlitentwicklung und von 5 min zur Korngrenzenentwicklung bei weichen Stéahlen.

Die Einwirkung der Pikrinsdure auf Ferrit scheint darin zu bestehen, dafl
das Eisen von den einzelnen Kornflichen gleichmiBig in Losung geht, jedoch
bei den verschiedenen Kristallen, je nach ihrer Achsenlage, mit verschiedener
Geschwindigkeit. Als Folge davon liegen die einzelnen Kornflichen dann in
verschiedenen Ebenen, was fiir die Beobachtung bei stirkerer VergréBerung
bedeutet, daB die Korngrenzen nicht alle gleich, sondern verschieden breit er-
scheinen. Pikrinsiure enthiillt auf den Kornflichen manche feine Einzelheit,
die bei Verwendung anderer Atzmittel verlorengehen wiirde. Die Geschwindigkeit
des Atzangriffs hingt in gewissem Grade von der KorngroBe des Werkstoffes
und seiner vorausgegangenen Wirmebehandlung ab.

Nach PuLsTFER eignet sich sehr verdiinnte Pikrinsdure fiir kohlenstoffarme
Stihle, um die Korngrenzen des Ferrits sichtbar zu machen, ohne den Perlit
zu iiberitzen. 3—6stiindiges Atzen in 0,5proz. Losung oder 12stiindiges in
0,1proz. Losung wird fiir diesen Zweck empfohlen.

2. Pikrinséiure-Salzsiure. Die fiir kohlenstoffarmes Bisen fiblichen Atzmittel
Pikrinsiure und Salpetersiure in Alkohol bewirken bei kurzer Atzdauer Korn-
grenzenitzung, bei lingerer Kornabbau, ohne dafBl eine Aufrauhung der Korn-
flichen bzw. Entwicklung von Kristallfiguren eintritt. In vielen Féllen kann
es jedoch aufschluBreich sein, den Atzabbau der einzelnen Kristallite zu kennen.
Neben der fiir Kornflichenitzung gebriuchlichen, aber sehr stark wirkenden
10 proz. Ammoniumpersulfatlésung hat sich nach A. MEYER eine Losung von

Pikrinsdure . . . . . . . .. L. 05¢g

Salzsaure (1,19) . . . . . . . .. 3 cm?
Athylalkohol. . . . . . . . . .. 97 cm?
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fiir fortschreitenden Kristallabbau, insbesondere fir Seriendtzungen bewahrt.
Die Abb. 22a—d zeigen ein Beispiel, in denen von dieser Losung zuerst Korn-
grenzenitzung, bei lingerer Atzdauer bzw. wiederholten Atzungen ohne Zwischen-
polieren Kristallflichenabbau bewirkt wird. Das im Ferrit hiufig auftretende

Beispiel fiir fortschreitenden Atzabbau durch Pikrin-Salzsiure, dargestellt durch Abbildungen der gleichen
Probenstelle,

Abb. 22a. Stahlblech mit eingewalztem Oxyd. Atzdauer 10 sec. (Vergr. x 200.)

Abb. 22b. Ausschnitt von Bild a. Atzdauer 10 see. (Vergr. X 1000.)

Abb, 22¢ u. d. Gleiche Stelle wie 22b. Atzdauer 2 und 5 min. (Vergr. X 1000.)
a, b, ¢ senkrecht, d schrig beleuchtet.
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Aderungsgefiige wird durch diese Atzung deutlich entwickelt, auch Kristall-
verlagerung durch Kaltverformung kann gut beobachtet werden.

3. Salpetersiure. Die Wirkung der Salpetersiure ist abhéngig vom Losungs-
mittel. Nach OsmMoND beruht ihre Wirkung auf Eisen und Eisenlegierungen darauf,
daB auf der Oberfliche eine in der Sidure 16sliche Oxydschicht gebildet wird. Er-
folgt die Losung dieser Oxydschicht rasch genug, so bleibt das Eisen farblos.
Erfolgt die Oxydation jedoch rascher als die Losung der Oxydhaut, so bilden sich
auf den einzelnen Kornern Oxydhéute, die bei lingerer Einwirkung der Siure
stirker werden und alle Farbstufen von hell- bis dunkelbraun durchlaufen.

Nach KoursaToFF wichst die Angriffsgeschwindigkeit mit der elektrischen
Leitfahigkeit des Ldésungsmittels.

Reihenfolge abnehmender Leitfahigkeit:

Wasser-Methylalkohol-Athylalkohol-Glyzerin - Propylalkohol - Isoamylalkohol-
Essigséure(anhydrid).

Die gebrauchlichste Losung zum Atzen von Weicheisen ist eine 2proz.
alkoholische Losung. Die Atzdauer (10—60 sec) hingt von der KorngréBe und
dem Reinheitsgrad der zu dtzenden Stahlprobe ab. Lingeres Atzen baut die
Ferritkorner stark ab, ohne Kristallfiguren auf den Kornflichen zu entwickeln
(Abb. 23a—d). Bei ungeniigender Entfernung der Bearbeitungsschicht wird die
Schlifffliche stark aufgerauht und das Gefiige nur undeutlich entwickelt.

Zum Nachweis von Tertiirzementit in kohlenstoffarmen Stihlen empfiehlt
LUNDGREN eine sehr kurze Atzung in einer Losung von 1 oder 2% Salpetersiure
Fiir diesen Zweck wird eine befriedigende Atzung gewéhnlich in 5—10 sec er-
reicht; die Korngrenzen erscheinen nur sehr schwach, aber die Abgrenzung
zwischen Zementit und Ferrit kann bei stirkeren VergréBerungen sehr deutlich
erkannt werden.

Eine Losung von 4% Salpetersdure in (Iso-) Amylalkohol gilt allgemein als
bestes Atzmittel fiir weiche Stihle. Bei Zimmertemperatur wird eine gute Korn-
grenzenitzung in 30—60 sec erzielt.

Nach neueren Beobachtungen von LUNDGREN ist die von Salpetersidure in
Amylalkohol ausgeiibte Atzwirkung sehr abhingig von der Temperatur. Bei
niedrigen Temperaturen scheint dieses Atzmittel eine rein 16sende Wirkung zu
haben, wodurch Korngrenzendtzung erzielt wird, wiahrend es bei hoheren Tempe-
raturen eine stark sauerstoffabgebende Wirkung hat und infolge der auf der
Oberfliche haftenden Atzablagerungen Kornflichensitzung hervorruft. Der Uber-
gang zwischen beiden Atzwirkungen scheint bei oder leicht oberhalb Zimmer-
temperatur zu liegen. Bei 0° C wird eine ausgezeichnete Korngrenzenitzung
erzielt. In diesem Fall wird die Atzschale auf Schnee oder Eis gesetzt und die
Probe vor dem Atzen ebenfalls gekiihlt. Wenn sich Feuchtigkeit auf der kalten
polierten Fliche niederschligt, sind einige Tropfen Athylalkohol darauf zu
tropfen, bevor die Probe in die Amylalkohollésung gebracht wird, weil die letztere
nur schwer Wasser aufnimmt. Die Atzdauer schwankt zwischen 2 und 10 min.
Eine fiir Beobachtungen bei 500facher VergroBerung geeignete Atzung erfordert
gewdhnlich 3 min. Nach dem Atzen soll die Schlifffliche dem unbewaffneten Auge
glinzend erscheinen. Ein mattes Aussehen zeigt an, daf} die Schlifffliche von einer
Bearbeitungsschicht tberdeckt ist. Wenn eine schwache Kornflichendtzung
gewiinscht wird, die sich fiir Gefiigeaufnahmen eignet, wird die bei 0° C be-
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handelte Schliffprobe nachfolgend etwa 30 sec in der auf 30—35° C erwirmten
Losung geitzt.

Bei weiterer Erwirmung des Atzmittels wird der Gegensatz zwischen den
einzelnen Kornflichen mehr und mehr verstiarkt und bei 50° C sehr ausgesprochen.
Die Atzung ist dadurch sehr geeignet fiir Kornmessungen, aber viel zu stark
fiir photographische Wiedergabe der gedtzten Schlifffliche.

Fortschreitender Abbau von Ferritkristallen durch alkohol. Salpetersidure, 2%.
Abb. 23a. Korngrenzenitzung, 10 sec., senkrechte Beleuchtung. (Vergr.x 1000.)
Abb. 23b. Dasselbe in schriger Beleuchtung, Lichteinfall von oben. Prisma.
Abb. 23¢c. Atzdauer 45 sec, ohne vorher abzupolieren. Senkrechte Beleuchtung.

Abb. 23d. Gleiche Probenstelle nach Abpolieren und Behandlung mit Ammoniummolybdat (8. 57). Verschiedene
Firbung der einzelnen FerritkSrner bei gleichzeitigem Abbau ohne Entwicklung von Kristallfiguren. Schrige
Beleuchtung, Lichteinfall von unten. Planglas.

Das Atzen bei 70° C, das in Zusammenhang mit der Schliffvorbereitung er-
wihnt wurde, verursacht die Bildung einer gleichmaBig dicken, leicht entfern-
baren Haut von Oxydablagerungen. Hierbei konnen die verschiedenen Korner
schwer unterschieden werden, weil bei diesem Warmegrad eine merkliche Ab-
hiingigkeit des Atzangriffs von der Kristallachsenlage nicht zu bestehen scheint.
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4. Jodtinktur, Kupferammonchlorid. Jodtinktur oder Kupferammonchlorid
werden manchmal fiir Mikrodtzungen angewandt, obwohl sie ausgesprochene
Makroétzmittel sind (vgl. Abb. 24a—d). Fiir mikroskopische Untersuchungen
sind nur ganz kurze Atzzeiten anzuwenden.

Korngrenzenentwicklung durch verschieden wirkende Atzmittel, dargestellt durch Abbildungen der gleichen
Probenstelle.

Abb. 24a. Transformatorenblech (4% 8i). Atzung mit alkoholischer Jodlosung bewirkt starken Kristallabbau
ohne Kristallfiguren zu entwickeln, infolgedessen erscheinen die Korngrenzen als bandartige Ausscheidungen.
(Vergr. x 1000.)

Abb. 24b. Atzung nach Abpolieren der mit Jodlésung behandelten Stelle mit alkoholischer Salpete rsiure zeigt
schmale Korngrenzen, Zugleich gibt das Bild eine Vorstellung von der riumlichen Ausdehnung der einzelnen
Kristallite, da schon ein so geringes Abarbeiten der Schlifffliche wie Abpolieren die Lage der K orngrenzen
verindert, (Vergr. x1000.)

Abb, 24c. Nach nochmaligem Abpolieren und Atzen mit alkoholischer Salpetersiure ist das kleinste Korn
bzw, der Rest des Kornes vollig abgetragen, s. Pfeil. (Vergr, x1000.)

Abb, 24d. Ein weiteres Abpolieren und Atzen mit alkoholischer Jodlosung 148t die Korngrenzen infolge der
Héhenunterschiede von einem Korn zum anderen wieder als Biander in Erscheinung treten, wihrend es sich
in Wahrheit um Stufen von einem Korn zum anderen handelt. (Vergr. x 1000.)

5. Ammoninmpersulfat. Wie die beiden vorstehend genannten Atzmittel ist
auch Ammoniumpersulfat strenggenommen ein Makrodtzmittel. Nach Rawpox
und BERGLUND ist jedoch eine sehr verdiinnte Losung oft geeignet, um eine leichte
Farbung der Ferritk6rner nach vorausgegangener Pikrinsduredtzung zu bewirken.
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Fiir diesen Zweck wird eine wisserige Losung von 0,1—0,56%, Ammonium-
persulfat bei einer Atzdauer von 5—15 sec empfohlen. Die Losung soll kalt sein
oder fiir gewdhnlich 30—35° C nicht {iberschreiten; bei héheren Warmegraden
entsteht leicht Fleckenbildung, besonders wenn der Werkstoff Schlacken enthélt.

III. Atzverfahren fiir ungehirtete Kohlenstoffstihle.

A. Gefiigeentwicklung.
Fiir die Gefiigeentwicklung gewalzter und geglithter Kohlenstoffstihle werden
gewohnlich alkoholische Losungen von Pikrinsdure oder Salpetersdure verwendet.

LoskrEwicz hat mit diesen Sauren Versuche zur Ermittlung der Beziehung
zwischen Atzdauer, Temperatur und Kon-

zentration der Atzlosung durchgefiihrt. \
Die Versuchsergebnisse sind in Abb. 25 g \ \\
dargestellt, Die Atzdauer verringert sich */ v
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Abb. 25. Der Einflu von Temperatur und Konzentration
des Atzmittels auf die Atzdauer von Perlit in 0,30proz.
Kohlenstoffstahl (nach LOSKIEWICZ).
= alkohol, Salpetersiure.
— —— = alkohol. Pikrinsiure.
a und d bei 16°C, b und f bei 24° C, ¢ und ¢ bei 35° C.

Abb. 26, Einfluf des Kohlenstoffgehaltes der
Stahiproben auf die Atzdauer von Perlit bei
20° ¢ (nach Loskigwicz). Einflu@ von Atz-
dauer und Beleuchtungsart.
= alkohol, Salpetersiure,
——— = alkohol. Pikrinsaure.
¢=10% HNO;,b=5% HNO;,¢c=2% HNO;,
d = gesittigte Pikrinsdure, f=1/, gesiittigte
Pikrinsdure, ¢ = /4 gesittigte Pikrinsdure.

gehalt von 0,30—0,90% C allmahlich auf die Halfte. Bei weitersteigendem
Kohlenstoffgehalt bis 1,20% bleibt die Atzdauer die gleiche (Abb. 26).

1. Pikrinsdure. Pikrinsiure in Athylalkohol wird in Gehalten von 4% bis
zur Sittigung angewandt. Zusatz von 1% Salpetersiure bewirkt raschere Ent-
wicklung der Korngrenzen. Bei Werkstoffen mit sehr feinem Gefiige wird Pikrin-
sdure der Salpetersiuredtzung vorgezogen. Die A.S.T.M.-Standards geben
Pikrinssure als am besten geeignetes Atzmittel zur Entwicklung des Perlits an.
GorreNs empfiehlt Amylalkohol als Losungsmittel.



112 Atzverfahren fiir mikroskopische Untersuchungen von Eisenlegierungen.

2. Salpetersiure. Eine Losung von 1% Salpetersiure in Athylalkohol ist
die gebriuchlichste Verdiinnung; aber auch Gehalte von 2, 3,4 und 5% sind
allgemein im Gebrauch. Die schwicheren Losungen eignen sich am besten fiir
die Atzung des Perlitgefiiges, die stirkeren fiir Korngrenzenitzung. Fiir den
letzteren Zweck kommen Lésungen bis zu 10% zur Anwendung. Um Perlit
und Korngrenzen gleichzeitig zu dtzen, werden gewdhnlich Losungen von 3—4 %
benutzt.

Eine Mischung gleicher Teile von gesittigter Pikrinsdure und 1proz. Salpeter-
siure in Athylalkohol ist sehr geeignet fiir Korngrenzenitzung.

Stahlprobe mit grobstreifigem Perlit und iibereutektoidem Zementit. Atzmittel: 2% Salpetersiure in Athyl-
alkohol. (Vergr. x 1000.)

Abb. 27a. Atzdauer 10 sec. Senkrechte Beleuchtung. Keine deutliche Unterscheidungsméglichkeit von Ferrit
und Zementit im Perlit.

Abb. 27b. Atzdauer 10sec. Schrige Beleuchtung der gleichen Probenstelle 1iBt besser erkennen, da8 das
Atzmittel den Ferrit stirker abbaut als den Zementit. Letzterer bleibt erhaben stehen. Bei dieser Be-
leuchtungsart ist jedes Zementitblittchen deutlich erkennbar.

Abb, 27¢. Atzdauer 25 sec. Schriige Beleuchtung. Die ferritische Grundmasse ist stirker aufgerauht, der
Zementit steht so stark im Relief, dafi die Auflosung des streifigen Perlits beeintrichtigt wird. Daraus ist
abzuleiten, daB die Atzdauer um so kiirzer sein muf, je feiner der Perlit ist.

Boyrsron (1) empfiehlt eine Lésung von 5% in absolutem Athyl- oder
Methylalkohol fiir laufenden Gebrauch zum Atzen von Kohlenstoffstihlen.
Salpetersdure eignet sich nach seinen Erfahrungen besser als Pikrinsiure zur
Entwicklung der Korngrenzen von Ferrit.

Losungen von etwa 4% Salpetersiure in Amylalkohol édtzen gleichmiBiger
und etwas langsamer als entsprechende Lésungen in Athylalkohol, sie werden
von BERGLUND fiir alle Atzungen von Kohlenstoffstihlen bevorzugt. Fiir Mikro-
aufnahmen ist es bei perlitischen Stihlen vorteilhaft, 1 min in der auf 0° C
abgekiihlten Losung zu dtzen, weil die Perlitanteile des Gefiiges bei diesem Ver-
fahren nur eine leicht braune Farbung annehmen. Bei héheren Wirmegraden und
beim Atzen mit Losungen in Athylalkohol zeigt der Perlit oft verschiedene Farb-
toénungen, was sich fiir die Anfertigung von Mikroaufnahmen als nachteilig erweist.
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Anwendung der auf 50—60° C erwirmten Amylalkohollssung ist geeignet,
freien Zementit in ibereutektoiden Stiahlen deutlich hervortreten zu lassen. In
einsatzgehirteten Werkstoffen ist dieses von Wichtigkeit zur Priifung der Rand-
zone.

3. Metanitrobenzolsulfonsiiure. Kine Losung von 5% m-Nitrobenzolsulfon-
saure in Alkohol kann nach pE REYNA und Dagrnis auch zum Atzen von un-
gehirteten Stiahlen verwendet werden (Anwendung fiir gehértete Stéhle s. S. 118).
Der Perlit erscheint blaulich mit irisierender Férbung.

4. Jodlosung. Eine Losung von 5 g Jod in 100 cm® Athylalkohol wurde von
OsmoND (2) fiir das Atzen von Eisen und Stahl eingefiihrt. STEAD (1) empfiehlt
eine Losung von 1,25 g Jodkalium und 1,25 g Jod in 1,25 cm? Wasser, die Losung
kann mit Alkohol auf 100 cm?® aufgefiillt werden.

5. Kaliumbitartrat. Le CHATELIER (1) hat eine Losung von Kaliumbitartrat
zum Nachweis von Ferrit empfohlen, der durch diese Atzung geschwirzt wird.

B. Atzmittel zum Nachweis von Zementit. (vgl. Tabelle S. 138, 139).

1. Kalium- oder Natrinmhydroxyd. Nach GrorsBeck (3) wird Eisenkar-
bid durch eine kochende Losung von 5% Kalium- oder Natriumhydroxyd bei
einer Atzdauer von 5—10 min dunkel gefirbt. Stirkere Lésungen schwirzen
den Zementit rascher, firben aber auch die Grundmasse. Lingeres Atzen mit
einer sehr starken, etwa 50proz. Losung lost das Eisenkarbid vollig aus der
Schlifffliche heraus. Eine kalte Losung firbt bei einer Atzdauer bis zu 30 min
das Karbid nicht. Sauerstoff als Gas eingeleitet oder im naszierenden Zustand
durch Wassersuperoxydzusatz scheint keinen EinfluB auf das Atzergebnis zu
haben.

2. Alkalisches Natriumpikrat. Dieses Atzmittel wurde zuerst von ISCHEWSKY
angewendet. HEs wird hergestellt durch eine Mischung gleicher Teile einer kalt
gesittigten Losung von Pikrinsdure in Wasser und einer wésserigen Lésung von
50% Natriumhydroxyd.

Ein anderes gebréuchliches Herstellungsverfahren ist folgendes: 2 g Pikrin-
sdure werden einer Losung von 25% Natriumhydroxyd in 75 cm?® Wasser zu-
gesetzt, die Mischung wird im Wasserbad erwdrmt, bis die Pikrinsdure gelost
ist und auf 100 cm® aufgefillt. Das Erwirmen im Wasserbad eriibrigt sich,
wenn man die Pikrinséure der vom Auflésen des Natriumhydroxyds noch heiflen
Fliissigkeit sogleich zusetzt und leicht umriihrt.

Die Atzdauer betrigt bei kochender Lésung 5—15 min. Die Fliissigkeit
soll dabei méglichst bei gleichem Volumen gehalten werden. Nach LoskiewIicz
beginnt eine kochende Losung von 5 g Pikrinsdure und 20 g Natriumhydroxyd
in 100 cm3 Wasser den Zementit nach 2 min zu farben, nach 20 min hat er eine
dunkelbraune Firbung angenommen.

Nach HANEMANN und ScHRADER férbt sich der Zementit:

nach 40 min bei Raumtemperatur
A R - 2 O
» 30sec ,, 95°C (vgl. Tabelle S.118).

Nach GromsBEck (3) kann die Wirkung des Natriumpikrats auf Zementit
der Gegenwart von freiem Alkali zugeschrieben werden, weil eine neutrale fast
kochende Losung das Karbid auch nach einer Atzdauer von 60 min nicht schwirzt.

Berglund-Meyer, Handbuch. 8
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3. Alkalisches Natriumbenzoat. Nach THomMPsoN und WHITEEEAD wird
Eisenkarbid durch eine kochende alkalische Losung von Natriumbenzoat ge-
schwirzt. Die Losung wird hergestellt durch Auflésen von 6,3 g Benzoeséure-
anhydrid und 20 g Natriumhydroxyd in 100 cm® Wasser. GROESBECK (3) fand,
daB diese Atzung in der Wirkung dem alkalischen Natriumpikrat gleichkommt,
aber langsamer angreift. Nach 30—40 min ist grober streifiger Perlit geschwirzt,
kérniger Zementit nur leicht gefirbt. GrOESBECK schreibt die langsamere Wir-
kung des Atzmittels dem geringen Gehalt an Alkali zu.

4. Alkalisches Natriumplumbat. Nach Loskrewicz wirkt eine Losung von
5 g Bleioxyd und 20 g Natriumhydroxyd in 100 cm® Wasser in dhnlicher Weise
wie die vorgenannte Natriumbenzoatlésung.

Zum Atzen von Zementit benutzten TEoMPSON und WHITEHEAD eine Mischung
von gleichen Teilen einer Lésung von 10% Bleinitrat und einer Losung von 50%
Natriumhydroxyd. In ihrer Beschreibung nennen sie diese Mischung rLE CHATE-
LIERs Atzmittel fiir Karbide. Nach GRoEsBECK (3) wird das Eisenkarbid von der
heiBen Losung in 5—10 min gefirbt.

5. Pyrogallol oder Gallussiiure. Die ersten Versuche, Zementit bei Zimmer-
temperatur mit alkalischer Pyrogallusldsung zu schwirzen, wurden von SVECHNI-
KoV unternommen. Er verwendete folgende Losung:

25proz. wisserige Pyrogalluslosung. . . . . . 1 Teil
35proz. wisserige Natriumhydroxydlosung . . 2 Teile
Diese Mischung schwirzt Zementit in einigen Stunden.

Nach Versuchen von vax Kr.oosTeR und SCEAEFER wird Zementit bei Zimmer-

temperatur in 8—15 min geschwirzt in einer Losung von
1g Pyrogallol oder
1 g Gallusséure in 20 cm® einer wisserigen 30proz.
Natriumhydroxydlésung.
Noch rascher, in 7—10 min, wirkt folgende Losung:
5 g Pyrogallol in 15 cm® Wasser gelést und mit
120 g Kaliumhydroxyd in 80 cm® Wasser vermischt.

Die Atzung kann mit dieser Mischung noch auf 90 sec verkiirzt werden, wenn
die Schliffprobe in einem Abstand von etwa 50 mm 30 sec iiber die Spitze einer
Kleinen nichtleuchtenden Flamme eines Bunsenbrenners gehalten wird. Auf die
so vorgewirmte Probe, die nicht {iber 50—60° C erhitzt werden sollte, wird mittels
Glasstab ein Tropfen der Losung aufgetropft. Man erwérmt am besten nur so
weit, daBl sich die Probe noch mit der Hand halten 1a8t, da sich alkalisches
Pyrogallol beim Erhitzen leicht zersetzt und dann keine Schwirzung des Zementits
mehr erzielt wird.

In kleinen, gut verschlossenen braunen Flaschen aufbewahrt, ist die Losung
mehrere Wochen haltbar.

6. Alkalisches Kaliumferrizyanid. Muraxamisches Atzmittel:

Kaliumferrizyanid. . . . . . . . 10g
Natriumhydroxyd . . . . . . . . 10g
Wasser. . . . . . . ... ... 100 cm?

Zementit wird nach 10 min in der kochenden Lésung gefiarbt. Andere in Sonder-
stdhlen vorkommenden Karbide werden jedoch rascher als das Eisenkarbid ge-
dunkelt, d. h. angegriffen und herausgelost (s. S. 138ff.).
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Zum Nachweis von Chrom-Doppelkarbiden verdoppelte DarvEs die Menge
des Kaliumferrizyanids:

Kalivmferrizyanid. . . . . . . . 20 g
Natriumhydroxyd . . . . . . . . 10g
Wasser. . . . . . . ... ... 100 em?®

Nach Loskiewioz firbt die fast kochende Losung Zementit in 3—15 min.
Uberiitzen bewirkt Atzgrubenbildung. Die Wirkung der beiden Lésungen auf
Eisenkarbid ist fast gleich.

7. Alkalisches Kaliumpermanganat.

Kaliumpermanganat. . . . . . . 4g
Natriumhydroxyd . . . . . . . . lg
Wasser. . . . . . . . .. ... 100 cm?

Diese Lésung, heil verwendet, hat nach GROESBECK eine mit den Atzmitteln
nach Murarami und DAEVES iibereinstimmende Wirkung. Vielleicht wird durch
Kaliumpermanganat eine etwas schirfere Begrenzung erzielt. Die Atzdauer
fiir Zementit betrdgt in kochender Losung etwa 5—10 min. Stirker alkalische
Lésungen, z. B. solche mit 4 ¢ Natriumhydroxyd, verringern die Atzdauer auf
3—5 min. Bei Raumtemperatur ist etwa 60 min zu &tzen.

8. Alkalisches Kaliumkupferzyanid. Nach TmompsoN und WHITEHEAD
wird Zementit durch alkalisches Kaliumkupferzyanid geschwirzt. Einer Losung
von 10% Kupfernitrat wird so viel 10proz. Zyankaliumlésung zugesetzt, bis der
zuerst abgeschiedene Niederschlag sich gelblichgriin firbt (Entwicklung von Blau-
séure. Vorsicht!) und wieder in Losung geht. Aus dieser Losung wird das Atz-
mittel unter Hinzufiigung einer gleichen Menge von 50 proz. Natriumhydroxyd-
lI6sung hergestellt. Die heife Atzlésung farbt Zementit in 1—2 min. Nach
GROESBECK liefert dieses Atzmittel bessere Ergebnisse als das alkalische Natrium-
pikrat. Sowohl streifiger und- korniger wie auch freier Zementit werden deutlich
gefirbt. Sogar feinverteilter sorbitischer Zementit wird geschwirzt, wiahrend die
Grundmasse hell und ungefirbt bleibt. Der einzige Nachteil ist die besondere
Giftigkeit des Atzmittels.

9. Elekirolytisches Atzen. Nach GroEsBECK (3) wird Eisenkarbid bei elektro-
Iytischem Atzen weder von 10proz. Natriumkarbonatlésung noch von 10proz.
Natriumhydroxydlosung angegriffen. Dadurch unterscheidet es sich von anderen
in Sonderstihlen auftretenden Karbiden (Tabelle S. 138).

10. Anlassen. Nach GROESBECK nimmt Zementit beim Anlassen einer polier-
ten Schlifffliche (etwa 30 min bei 300° C) eine rotbraune Farbung an, wihrend
andere Karbide ungefarbt bleiben. Dip Grundmasse wird je nach der Zusammen-
setzung des Stahles braun bis blau getdnt.

IV. Atzverfahren fiir gehiirtete und vergiitete Stiihle.

A. Gefiigeentwicklung.

1. Salzsiiure in Athylalkohol. Eine Losung von 1% Salzsiure in Athylalkohol
wurde 1904 von Marrexs und Hevn als Atzmittel fiir gehirtete Stihle vor-
geschlagen. Dieses Atzmittel ist geeignet, wenn es sich um nur gehirtete oder
um gehdrtete und bei niedrigen Temperaturen angelassene Stéhle handelt. Nach
dem A.S.S.T.-Handbuch kann ein Teil der obigen Lésung mit fiinf Teilen

{*
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destillierten Wassers verdiinnt fiir elektrolytisches Atzen mit schwachem Strom
benutzt werden.

2. Salzsdure und Nitrophenol. Ldsung A. Geséittigte Losung von Ortho-
nitrophenol in Athylalkohol.

Lésung B. 20proz. Losung konz. Salzsiure in Amylalkohol. KourBaTorr
empfiehlt eine Mischung von A mit B im Verhiltnis 1:2. Durch dieses Atzmittel
werden Martensitnadeln und Troostit-Sorbit gefirbt.

3. Salpetersiiure in Athylalkohol. Salpetersiure in verschiedener Verdiinnung
mit Athylalkohol ist das gebriuchlichste Atzmittel fiir gehirtete und ungehartete
Stihle. Die Beziehung zwischen Atz-

\ \ wirkung und Verdiinnung des Atz-
! i \ mittels und der Atzdauer ist aus
Abb. 28 (nach LoskrEwicz) zu ersehen.
Sorbit und Troostit werden betricht-

lich schneller angegriffen als Martensit.
In Stéhlen, in denen diese Gefiige-
arten nebeneinander auftreten, wer-
den die beiden ersteren iiberiitzt,

bevor das Gefiige des Martensits
sichtbar wird.

Die Atzwirkung von Salpetersiure
auf gehidrteten Stahl beruht zum

groBen Teil auf der Bildung eines
lose haftenden farbigen Belags. Die
verschiedenen Gefiigebestandteile er-

scheinen verschieden gefirbt wund

zeigen Firbungen von blaBgelb bis
i braun und schwarz, je nach der Atz-
I dauer. Wenn iiber der ganzen Schliff-

'/ TRIINSUPEI1OSUn, . . -
gesargre 4 fliche ein Belag haftet, darf dieser

Abb. 28. Atzdauer bei 20° C fiir die verschiedenen N . .
Gefiigebestandteile in cutektoidem Kohlenstoffstant ~ 1@Ch dem Atzen nicht abgewischt
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(nach LOSKIEV;'IGZ)- werden, sondern die Probe ist nach
= alkohol. Salpeterséure. . . .
— — _ — alkohol. Pikrinsiure. Abspiilen in heiBem Wasser und

P = Perlit; S = Sorbit; 7' = Troostit; M = Martensit Alkohol am besten durch Foéhn zu
(dunkel); M’ = Martensit (hell).
trocknen.

Nach einer solchen Atzung erscheinen die Martensitnadeln dunkel auf hellerem
Grunde. Wird die Schlifffliche nach dem Atzen unter Wasser abgewischt oder
kurz und sorgféltig von Hand auf feuchtem Tuch abpoliert, so kann der Martensit
hell anf dunklem Grund erscheinen. Dieses Verfahren erfordert jedoch eine
um die Halfte lingere Atzdauer gegeniiber nichtabgewischten Proben. Im
allgemeinen ist es besser, nicht abzuwischen, wenn Martensit und Troostit oder
Sorbit gleichzeitig vorhanden sind.

Wegen der groBen Unterschiede in der Atzdauer von Martensit und Troostit-
Sorbit ist Salpetersiure in Athylalkohol bei gleichzeitigem Auftreten dieser Be-
standteile als Atzmittel nicht sehr geeignet.

4. Salpetersiure in Amylalkohol. TFiir gehirteten und angelassenen Stahl,
also Stahl in dem neben Martensit Troostit oder Sorbit auftreten, ist nach Kouvrsa-
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TOFF Salpetersiure in Amylalkohol vorzuziehen. Nach einer Atzdauer von 5 min
erscheinen Troostit und Sorbit braun bis schwarz, auch griinlich, wihrend Austenit
gelb und Martensit ungefidrbt erscheint.

5. Salpetersdure in Glyzerin. Nach KoURBATOFF eignet sich eine Losung von
4% Salpetersiure in Glyzerin zur Unterscheidung von Austenit und Martensit.

6. Salzsiiure und Eisessig in Alkoholmischung. KourBATOFF empfiehlt das
folgende Atzmittel fiir sorbitische und troostitische Gefiige:

Losung A: 2 Teile Methylalkohol,

2 Teile Athylalkohol,

2 Teile Isoamylalkohol,

1 Teil Butylalkohol.
Losung B: 4% Salpetersidure in Kisessig.

7 Teile der Losung A werden mit 3 Teilen B unmittelbar vor Gebrauch ge-
mischt. Bis zu einer Atzdauer von 10 min firbt dieses Atzmittel nur Sorbit
und Troostit.

Eine abgednderte Form der vorstehenden Losung ist folgende:

Losung A: 1 Teil Isoamylalkohol,

1 Teil Athylalkohol,

1 Teil Methylalkohol.
Losung B: 4% Salpetersiure in Eisessig.

3 Teile von der Losung A werden mit 1 Teil B unmittelbar vor Gebrauch
gemischt. Die Atzung firbt Sorbit-Troostit und Troostit.

7. Salpetersiure und Nitrophenol. Nach KourBarorr sind die verschiedenen
Gefiigebestandteile in gehirtetem Stahl durch folgendes Atzmittel gut zu unter-
scheiden:

Losung A: 4% Salpetersiure in Athylalkohol.
Losung B: Gesiittigte Losung von o-Nitrophenol in Athylalkohol.

1 Teil A wird gemischt mit 3 Teilen B.

8. Salpetersdure und Nitranilin. Mitgeteilt im A.S.S.T.-Handbuch.
Losung A: 4% Salpetersiure in Athylalkohol.
Losung B: Gesittigte Losung von Nitranilin in Alkohol.
Mischung: 1 Teil A mit 3 Teilen B.

9. Pikrinséiure. GrEENE empfiehlt 1% Pikrinsdure in Athylalkohol zum
Atzen von sorbitischen und troostitischen Stihlen. Hiermit geétzt erscheint
Troostit heller und klarer im Gefiige als nach dem Atzen mit 2% Salpetersiure
in Alkohol. Sorbit zeigt ebenfalls ein klareres Gefiige als nach dem Atzen mit
anderen Atzmitteln. Auch der Martensit kommt in shnlicher Weise heraus.

Nach ArcuER und ebenfalls nach Pursirer und GrerNE lassen sich Korn-
grenzen in gehirtetem Stahl bis zu einem gewissen Grade durch langes Atzen
mit 4—5% Pikrinsiure in Alkohol hervorrufen. Nach dem Atzen wird die ge-
bildete Oxydhaut durch sorgfiltiges Polieren von Hand auf einem feuchten
Tuch entfernt. Hautbildung wihrend des Atzens wird durch sanftes Reiben der
Schlifffliche mit einem Wattebausch vermieden.

10. Pikripsiiure und Salpetersiure. KourBaTorr empfiehlt eine Voritzung
von 2 sec mit 4 proz. alkoholischer Pikrinsdure, gefolgt von einer 10 sec dauernden
Atzung in 5% Salpetersiure in Isoamylalkohol. Troostit-Sorbit wird braun
gefdrbt und der ungleichmifiige Aufbau des Troostits ist leicht zu erkennen.
Martensit erhélt eine blduliche Farbung und Austenit wird orangefarben.
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Eine gleiche Atzwirkung wird nach KourBaTOorF mit einer Mischung von
10 Teilen einer Losung von 4% Salpetersiure in Methylalkohol und einem Teil
einer Losung von 4% Pikrinsiure in Athylalkohol erhalten. 10 min langes Atzen
farbt Sorbit, Troostit und die Nadeln des Martensit.

11. Metanitrobenzolsulfonséiure. Nach BeNEDICKs firbt eine Losung von
5% m-Nitrobenzosulfonsiure in Athylalkohol Martensit stirker als Austenit.
Letzterer wird durch diese Atzung braun gefirbt.

12. Schweflige Siure. Nach HILpErRT und COLVER-GLAUERT wird unmittel-
bar vor Gebrauch eine Losung von 3—4% schwefliger Saure in Alkohol oder
Wasser aus einer gesittigten Vorratslosung von schwefliger Siure (etwa 10% in
Wasser) hergestellt.

Fiir die wisserige Losung betrigt die Atzdauer 7—60 sec, je nach der Be-
schaffenheit des Werkstoffes, fiir die alkoholische Lésung mehrere Minuten.
Die Probe wird mit der Schlifffliche nach oben in die Fliissigkeit gelegt und,
sobald die polierte Fliche matt wird, herausgenommen, danach in Wasser und
anschlieBend in Alkohol abgespiilt und im Luftstrom (Féhn) getrocknet.

Die erzielte Atzwirkung ist der des Atzanlassens dhnlich, mit dem Unter-
schied, daf} sich statt der Oxydhaut eine diinne Schicht von Eisensulfid bildet.
Dieses Atzmittel wird fiir gehirtete Stihle empfohlen, wenn der Austenit zugleich
mit dem Martensit angeiitzt werden sollen, wobei der letztere eine blafiblaue
Farbe annimmt und nadlig erscheint. Mangansulfid wird durch dieses Atzmittel
dunkelblau geféirbt.

Die Atzung kann nur fiir ungehértete oder unvollstindig gehértete Stahle
von eutektoider oder iibereutektoider Zusammensetzung verwendet werden, da
die Gegenwart freien Ferrits Ortlichen Lochirall bewirkt.

13. Eisenchlorid. IscaHEwskY nennt eine Lésung von 5% Eisenchlorid in
Alkohol zum Atzen gehirteter Stihle, weist aber darauf hin, daB die Atzwirkung
eine sehr starke ist, mehr noch als bei jodhaltigen L&sungen.

B. Atzverfahren zum Nachweis von Eisenkarbid und
Hirte- AnlaB-Bestandteilen.

1. Alkalisches Natriumpikrat. Das von LE CHATELIER eingefiihrte Atzmittel
wurde von H. HavemaNN zum Nachweis der Verteilung der Zementitkiigelchen
im angelassenen Stahl, von E. MAURER und G. RIEDRICE zu einer Untersuchung
iiber das Gefiige des gehirteten und angelassenen Stahles verwandt. Nach
H. HANEMANN und A. SCHRADER eignet sich das Atzmittel zur Unterscheidung
der beim Anlassen gehiirteter Stahlproben entstehenden Gefiigezwischenstufen,
Von ihnen wurde festgestellt, daB Eisenkarbid in jedem Feinheitsgrad durch
das Atzmittel gefarbt wird, und daB die Atzwirkung besonders zuverlissig bei

Atzzeiten fiir die Gefiigeentwicklung im Stahl mit alkalischer Natriumpikrat-
lésung (nach HANEMANN und SCHRADER).

Atateperatur - Zomentit £ 110° ‘| ¢ 210° \ 9 05% C
19—20 40min | 70 Stdn. . 40 Stdn. |iiber 100 Stdn.
38 10 ,, | 158tdn. | 7 Stdn. 45
54 5 . 90 min ‘ 35 min | 5 .
72 n. best. 20 ,, | 10 ,, | 1,
95 30 sec i 30sec | 30sec | 10 ,,
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Zimmertemperatur ist. Ferner ermoglicht das Atzmittel bei richtiger Anwendung
die Unterscheidung der #- und {-Phase. Ferrit, Austenit und die -Phase werden
nicht angegriffen. Die Abb. 29 geben die fiir diesen Zweck geeigneten Atzzeiten
und Atztemperaturen an.

Es wird angenommen, daBl im Austenit eine gleichméBige Verteilung der
in den Zentren der kubisch-flichenzentrierten Elementarkérper befindlichen
Kohlenstoffatome vorliegt. In dem als #-Phase bezeichneten Martensit ist der
Kohlenstoff nur in den Basisflichen des tetragonal-raumzentrierten Elementar-
korpers eingelagert. Durch Anlafiwirkung verschwindet das tetragonale Gitter
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Abb. 29. Atzzeiten fiir die Gefiigeentwicklung von gegliihten, gehirteten und angelassenen Stihlen mit alka-
lischer Natriumpikratlésung (nach HANEMANN-SCHRADER).

bei etwa 100° C, statt dessen tritt ein gestOrtes «-Gitter auf, und der aus der
7n-Phase entstehende Zustand wird mit  bezeichnet. Im Gefiigebild erscheint
der tetragonale Martensit (#-Phase) bei Salpetersiureitzung als helle Nadeln,
etwas dunkler als der Austenit. Die durch Anlassen zwischen der ersten (etwa
100° C) und zweiten (etwa 300° C) Martensitumwandlung entstehende (-Phase
erscheint bei Salpetersduredtzung in der gleichen Nadelform wie die #-Phase,
jedoch gleichméBig dunkel gefirbt. Bei steigender Anlafwirkung werden dunkle
Punkte auf hellem Grund in den Nadeln erkennbar. Nach dem Atzverhalten
wird angenommen, dal es sich um Zementitkérner in «-Eisen handelt.

Mit & wird die beim Abschrecken niedrig gekohlter Stihle entstehende Kristall-
art bezeichnet, die zum gréBten Teil schon wihrend des Abschreckens um-
gewandelt wird und bei Salpetersduredtzung in Form dunkler Nadeln und Flecke
im Martensit auftritt. Durch Atzung mit alkalischem Natriumpikrat wird sowohl
die {- wie die #-Phase dunkel gefirbt, letztere jedoch langsamer als erstere. Die
Atzzeiten sind je nach dem Kohlenstoffgehalt verschieden (schraffierte Flichen
in Abb. 29).
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Das Martensitgefiige abgeschreckter Kohlenstoffstihle besteht nach HANE-
MANN und ScHRADER je nach dem Kohlenstoffgehalt aus folgenden Zwischen-
stufen:

unter 0,37 % C  aus ¢ und 9,

von 0,37—09%C ,, ¥ , 75 (mity),
s 09 —11%C ,, 5 , v (, 9,

iber 1,1% C w s Ve

2. Salpetersiiure in Methylalkohol und Nitrobenzol. Ausfiihrlichere Angaben
iiber dieses Atzmittel finden sich auf S. 142. Es wird von PrLLiNG fiir gehértete
Stihle empfohlen, da es freies Karbid firbt und Austenit, Martensit, Ferrit oder
Silizium-Ferrit kaum beeinfluBt. Troostit wird etwas gedunkelt, doch nicht viel
mehr als durch die gewohnlichen siurehaltigen Atzmittel. Martensit wird sehr
langsam angegriffen.

Das Atzmittel ist geeignet zum Nachweis von freiem Karbid, obwohl es in
einzelnen Féllen geschehen kann, daf der Martensit ebenfalls geschwirzt wird.

C. Verfahren zur Bestimmung der austenitischen Korngroge.

Es ist oft wiinschenswert, die austenitische Korngrofle abgeschreckter marten-
sitischer Stihle festzustellen. Die iiblichen Atzverfahren entwickeln nur das
nadlige Gefiige des Martensits.

1. Eisenchlorid. Zur Entwicklung der Korngrenzen in gehirteten und ver-
giiteten Stihlen eignet sich nach P. Gorrexs folgende Losung:

Eisenchlorid. . . . . . . . . .. 20g
Wasser . . . . . . . . .. ... 40 cm?
Athylalkohol. . . . . . . . . .. 60 cm?

Die Atzdauer betrigt wenige Sekunden.

9, Pikrinsiiure. Nach PuLsiFEr und GREENE konnen die Korngrenzen des
Austenits in gehirteten Chrom-Nickel-Stahlen durch ArcrErs Verfahren (ab-
wechselndes Polieren und Atzen) entwickelt werden, d. h. durch Atzen mit
4% Pikrinsiure in Athylalkohol und nachfolgendes Abwischen der kohlenstoff-
reichen Schicht, die sich auf der Schlifffliche bildet. Gewdchnlich dauert die
Atzung einige Minuten, aber der Atzvorgang muf stindig beobachtet werden, da
ein Uberiitzen von nur 80 sec ein undeutliches Gefiige und Atzgruben ergibt. Nach
dem Atzen wird die Schliffprobe in Alkohol abgespiilt und mit Alkohol feucht
gehalten, wihrend sie mit der Hand auf einem Poliertuch gerieben wird. Zuletzt
wird die Schliffprobe in heiBem Wasser abgespiilt und mit Foen getrocknet.

3. Pikrin-Salzsiure. Ein von Virerra und BarN mitgeteiltes Atzmittel
folgender Zusammensetzung

Athylalkohol. . . . . . . . . .. 95 cm?®
Pikringgure . . . . . . . . . . . lg
Salzsdure, konz. . . . . . . . . . 5 ecm?®

ermoglicht den Nachweis der austenitischen KorngréBe in gehérteten, nicht-
angelassenen Stiahlen. Die Atzdauer betrigt 5—15 sec bei Zimmertemperatur,
die Atzung erfolgt durch Eintauchen. 2—3maliges leichtes Atzen und Ab-
polieren 148t die einzelnen Kérner deutlicher hervortreten. Die besten Ergebnisse
werden bei leicht angelassenen Stihlen erzielt, es geniigt ein Anlassen von etwa
15 min bei 2—300° C.
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Das Atzmittel eignet sich fiir unlegierte Kohlenstoffstihle mit 0,4—0,95%
Kohlenstoff sowie fiir legierte Stahle mit niedrigen Gehalten an Chrom, Molybdan,
Mangan, Wolfram und Nickel.

Die Atzung hat den Vorteil, daB sie in kiirzester Zeit und an unverinderten
Proben ausgefiihrt werden kann, sie unterscheidet sich dadurch von den zeit-
raubenden Verfahren, bei denen die Korngrée durch Aufkohlung (Me Quaid-
Ehn-Probe) oder Entkohlung bestimmt wird.

4, Salzsdure. H. Toin und R. L. KenyoN benutzen zur Feststellung der
austenitischen KorngréBle in eutektoidem Stahl das folgende Verfahren: Die
Proben werden in schwach oxydierender Atmosphire gegliiht, danach sorgfiltig
poliert und in einer Losung von 15% Salzsiure in Athylalkohol geitzt.

Die austenitische KorngréBe einer vorhergegangenen Warmebehandlung kann
an einer AuBenfliche festgestellt werden, vorausgesetzt, daff eine Behandlung
in entkohlender oder aufkohlender Atmosphére stattgefunden hat. Nach leichtem
Polieren der Oberfliche wird bei langsam abgekiihlten Proben mit Natrium-
pikrat oder Salpetersidure, bei martensitischen Proben mit alkoholischer Salzsdure
gedtzt.

V. Atzverfahren fiir legierte Baustihle.

Niedriglegierte Sonderstihle unterscheiden sich in ihrem Verhalten beim
Atzen nicht wesentlich von gewdhnlichen Kohlenstoffstahlen. Deshalb finden
fiir sie fast dieselben Atzmittel Verwendung (S. 111). In der Regel nimmt jedoch
die Atzdauer mit steigendem Gehalt an Legierungsbestandteilen zu.

A. Gefiigeentwicklung.

In der ,Hiitte* wird angegeben, dafl eine Losung von 4% Pikrinsdure in
Athylalkohol zum Atzen von Sonderstihlen oft besser geeignet ist als Salpeter-
sdure. Manchmal ist es vorteilhaft, 2 Tropfen konz. Salzsiure auf je 25 cm?
der Pikrinsgurelosung zuzusetzen.

Karuing empfiehlt Salpetersiure in Athylalkohol zum Atzen von Chrom-
stihlen mit niedrigem Chromgehalt.

B. Karbidnachweis.

Nach WasTeREN, PuracMEN und NErarusco fiarbt alkalisches Natrium-
pikrat die Karbide in Kugellagerstahl mit h6herem Chromgehalt nicht. Kalium-
permanganat firbt die Doppelkarbide in Kugellagerstahl auch bei feinster Ver-
teilung. Vgl. S. 138.

Das Priringsche Atzmittel (S.142) ist meistens vorziiglich geeignet, um
freie Karbide in Sonderstihlen nachzuweisen.

VI. Atzverfahren fiir Stihle mit hohem Chrom-Gehalt.
Rostfreie und hitzebestiindige Stahle.
Die Eisen-Chrom-Nickel-Legierungen schwanken in ihrer Zusammensetzung
sehr stark. Die einzelnen Gehalte liegen zwischen

0 —60% Chrom,
0,1 —60% Nickel,
0,06— 4% Kohlenstoff.
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Der Widerstand dieser Legierungen gegen den Angriff verschiedener Atzmittel
beruht in erster Linie auf dem Kohlenstoffgehalt, die kohlenstoffreicheren
werden leichter angegriffen. Diese sind auch wegen ihrer gréBeren Hérte leichter
zu schleifen und zu polieren und neigen weniger zur Bildung einer Bearbeitungs-
schicht. Leichtes Atzen in einem geeigneten Atzmittel liBt meistens sogleich
das Gefiige hervortreten, was bei den weicheren Legierungen erst nach Ent-
fernung der Bearbeitungsschicht geschieht. Austenitische Gefiige sind am
schwersten zu entwickeln.

A. Einteilung der Stiihle in Gruppen (nach ViieLia).

ViLeLLA unterscheidet beim Atzen von Eisen-Chrom- und Eisen-Chrom-
Nickel-Legierungen drei Gruppen:

I. iiber 0,5% Kohlenstoff,
II. unter 0,5% Kohlenstoff,
IT1. austenitische Legierungen mit niedrigem Kohlenstoffgehalt.

Der Chromgehalt hat auf das Verhalten beim Polieren und Atzen wenig EinfluB3.
Bei 13 und 26% Chrom sind die Schwierigkeiten beim Polieren gleich groB.
Austenitische Legierungen mit 6, 12 oder 18 % Nickel verhalten sich beim Polieren
und Atzen ebenfalls gleich.

Die Legierungen der Gruppe I lassen sich meistens nicht sigen, Schliffproben
miissen deshalb durch Brechen oder durch Schleifscheiben abgetrennt werden.
Das Planschleifen erfolgt auf Schmirgelstein. Die Legierungen der Gruppen II
und III sind beim Séigen sehr zihe, beim Schleifen sehr weich und neigen deshalb
sehr zum Schmieren. Es ist mehrfaches Atzen und Abpolieren erforderlich,
um das eigentliche Gefiige zu entwickeln.

Eisen-Chrom-Legierungen mit Kohlenstoffgehalten bis 0,5 % und Chromgehalten
von 12—70%, ferner ferritische Legierungen mit Zusitzen von Vanadium,
Wolfram, Molybddn, Titan und anderen nichtaustenitbildenden Elementen
werden mit leichtem Druck auf den Schmirgelpapierkornungen 2, 1, 0, 00, 000
von Hand oder auf Scheiben mit 400—800 Umdr/min geschliffen. Das Papier
der Kérnung 000 wird mit Graphit eingerieben. Zur Entwicklung von Korn-
gefiige ist ein Poliertuch mit weicher Behaarung geeignet, zur Untersuchung
von Einschliissen wird das Fertigpolieren auf einem glatten Stoff, z. B. der matten
Seite von Seidensatin, vorgenommen.

Legierungen mit teils ferritischem, teils austenitischem Gefiige gehoren mehr
unter Gruppe I1. Zur Gruppe III zihlen die austenitischen Chrom-Nickel-Stihle,
ferner die Eisen-Nickel-Legierungen und die austenitischen Eisen-Chrom-Mangan-
Legierungen.

Bei Schliffproben mit austenitischem Gefiige erscheinen die polierten Flichen
oft kratzerfrei, wihrend beim Atzen noch Kratzer zutage treten, die zugeschmiert
waren. Das Gefiige kann nur durch Atzen mit starken Siuregemischen ent-
wickelt werden. Die Geschwindigkeit des Atzangriffs wiichst mit der Temperatur,
der Hauptangriff erfolgt durch Chlor im naszierenden Zustand. Die Einschliisse
werden beim Atzen meistens stark angegriffen und ausgefressen, die Schliffproben
erscheinen dann stark lcherig.

ViLeLLa gibt fiir die einzelnen Gruppen folgende Atzmittel an:



Weitere Atzmittel fiir Gefiigeentwicklung, 123

1. Atzmittel fiir Gruppe I (iiber 0,5% C).

1. 3 Teile Glyzerin,
2 ,, Salzsiure,
1 Teil Salpetersaure, fir Kaltidtzung,
2. 10proz. Salzsaure, kochend, Atzdauer 3—10 sec.
3. 10 g Ferrizyankalium,
10 g Kaliumhydroxyd,
100 cm3 Wasser, Atzdauer 7—15 sec (Karbiditzung).
4. 10 g Eisenchlorid,
30 cm?® Salzsiure,
120 cm3® Wasser.

Atzwaschen mit Wattebausch, sanft reiben. Atzdauer 3—10sec. Fiir langsameren
Angriff verdiinnen (nach CURRAN).

2. Atzmittel fiir Gruppe II (unter 0,5% C). Die bei Gruppe I genannten Atz-
mittel 1,2 und 4, ferner die folgenden:

5. 4 g Kupfersulfat,
20 em?® Salzsiure,
20 cm?® Wasser (nach CURRAN).
6. Gesiittigte Losung von Eisenchlorid in Salzsiure
mit etwas Salpetersdurezusatz.
7. 100 cm?® Salzsiure,
100 ,, Wasser,
7 ,, Salpetersiure.

Nach ViLeLra ist Nr. 1 (Konigswasser-Glyzerin) fiir diese Gruppe am besten
geeignet.

3. Atzmittel fiir Gruppe III (austenitische Stihle mit niedrigem C-Gehalt).
Von den vorgenannten Atzmitteln greift Nr. 1 langsam und ohne Lochbildung
an. Nr. 4 greift stark die Korngrenzen an, besonders bei Seigerungen und Karbid-
ausscheidungen, es ist deshalb wichtig zum Nachweis interkristalliner Korrosion.
Einschliisse werden stark angegriffen. Nr.5 firbt die einzelnen Korner ver-
schieden, je nach Achsenlage. Es eignet sich gut fir KorngréBenbestimmung.
‘Wie bei Nr.4 werden Korngrenzen und Einschliisse stark angegriffen.

8. 2 Teile Glyzerin,
2 ,, Salzsaure,
1 Teil Salpetersiure.

Zusatz von mehr Salzséure beschleunigt, Zusatz von 1 Teil Wasserstoffsuper-
oxyd (3%) verlangsamt den Atzangriff.

9. 25 Teile Salzsiure,
5—50 Teile Chromséure (10%).

Wirkung dhnlich wie Nr. 8, Korngrenzen und Einschliisse werden stirker
angegriffen.

B. Weitere Atzmittel fiir Gefiigeentwicklung.

Weitere Angaben tiber das Atzen der Eisen-Chrom-Nickel-Legierungen finden
sich bei den nachstehend angefithrten Atzmitteln.

1. Salzsiiure. Karrine und PAcELS empfehlen eine Losung von 50% Salz-
siure in Athylalkohol zum Atzen von Chromstihlen. Austenit und in vielen Fallen
auch Martensit sind dabei jedoch hiufig kaum von Ferrit zu unterscheiden. Bei
Verwendung einer Losung von 10% Salzsiure in Athylalkohol zum Atzen von
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rostfreiem Chromstahl betrigt die Atzdauer fiir gegliihte Proben 3—4 min, fiir
gehirtete 20—30 min. Nach ROLLASON eignet sich diese Lésung fiir Korn-

grenzenentwicklung bei nichtrostendem Stahl, die Atzdauer betrigt je nach
der Art des Stahles 15 min bis 2 Stunden. Die Atzung zeigt gute Korngegensitze
ohne Lochbildung.

2. Salzsdure und Salpetersiiure. Konigswasser, die Mischung von Salz- und
Salpetersdure, wird bei nichtrostenden und hitzebestdndigen Stdhlen am héiufig-
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sten angewendet. Im A.S.S.T.-Handbuch wird die iibliche Zusammensetzung

von 3 Teilen Salzsiure und 1 Teil Salpetersiure angegeben. Die Mischung soll
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vor Gebrauch 24 Stunden stehen. Der Atzangriff erfolgt sehr rasch, das Atzmittel

ist deshalb mit Vorsicht anzuwenden. ParmiTER empfiehlt folgende Losung

4 Teile Salzsiure (sp. G. 1,16),

3
4

Salpetersdure (sp. G. 1,42),

Wasser.

EL]

2
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Nach Rorrason eignet sich fiir Korngrenzenitzung folgende Losung:

Salzsgure . . . . . . . . . .. .. 15 cm?
Salpetersgure . . . . . . . . . .. 5 ,
Alkohol . . . . . . . . . ... .. 100 ,,

A. ScERADER empfiehlt als Atzmittel fiir austenitische V2 A-Stahle folgende
Losung:

Salpetersdure (1,40) . . . . . . . . 8 cm?
Salzsgure (1,19) . . . . . . . . .. 12,
Alkohol . . . . . . . . ... 1000 ,,

Eine Mischung von Koénigswasser und Glyzerin wurde zuerst von GUILLET
und PorTEVIN empfohlen. Die beschrinkte Anwendung, die dieses Atzmittel
erfuhr, erkliart sich wahrscheinlich daraus, da8 erst die Bearbeitungsschicht ent-
fernt sein mub, ehe das Gefiige zutage treten kann.

Nach VirLerra ist folgende Mischung besonders giinstig und vielseitig an-
wendbar:

Salpetersdure . . . . . . . . . .. 1 Teil
Salzsgure. . . . . . . .. . ... 2 Teile
Glyzerin . . . . . . ... .... 3 Teile

Die Sauren werden nacheinander dem Glyzerin zugesetzt. Mischt man zuerst
die Sduren, so erfolgt starke Chlorgasentwicklung und der Angriff setzt zu rasch
ein, auch entsteht leicht Lochbildung. Das Atzmittel ist vor Gebrauch frisch
anzusetzen und zu erneuern, sobald es eine braune Firbung annimmt. Salpeter-
sdurehaltige Glyzerinlosungen sind wegen Gefahr der Nitroglyzerinbildung mit
besonderer Vorsicht zu handhaben und nach Gebrauch wegzugielen.

Bei ferritischen wie austenitischen Gefiigen ist mehrfaches Atzen und Polieren
notwendig. Die Losung wird kalt verwendet, zur Einleitung des Atzangriffs
empfiehlt ViLELLA Vorwidrmen des Schliffes in heilem Wasser.

Das Atzmittel eignet sich auch fiir die Gefiigeentwicklung von Eisen-Chrom-
Legierungen mit Zusatz von Aluminium, Wolfram, Vanadium und Molybdan.

Fiir das Atzen von Eisen-Chrom-Legierungen mit niedrigem Kohlenstoffgehalt
und fiir teilweise austenitische Stéhle wird im A.S.S.T.-Handbuch folgende Ab-
dnderung mitgeteilt: ‘

Salpeterséure . . . . . . . . . .. 1 Teil
Salzsiure. . . . . . . . . . . .. 3 Teile
Glyzerin . . . . . . . ... ... 2 Teile

Die auf S. 123 angegebene Abéinderung mit Wasserstoffsuperoxydzusatz (Atz-
‘mittel Nr.8) eignet sich besonders fiir das Atzen austenitischer Eisen-Chrom-
Legierungen mit Nickel, Mangan u. a. Zusitzen.

Das Werkstoffhandbuch Stahl und Eisen gibt fiir austenitische Stéhle eine
Mischung von Salzséiure und Salpetersiure mit einem geringen Zusatz von Spar-
beize an:

Salzsgure. . . . . . . . . . .. 450 em?
Salpetersdure . . . . . . . . .. 45 ,,
Wasser. . . . . . . . .. ... 450 ,,
Sparbeize (nach Dr.Voeer) . . . 2

Die Sparbeize wird der iibrigen Liosung, die vorritig gehalten werden kann, erst
unmittelbar vor Gebrauch zugesetzt, auf etwa 30 em? Verdiinnungslésung kommt
ein Tropfen Sparbeize. Die Losung wird auf etwa 60° C erwérmt und verwendet,
sobald Gelbfirbung Chlor im naszierenden Zustand anzeigt (Abb. 30a—i und
3la und b).
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Das Atzmittel eignet sich auch fiir ferritische Chromstihle mit hoheren Chrom-
gehalten sowie fiir andere schwer angreifbare Stéhle und Eisenlegierungen.

P. GoEreNs gibt folgende Losung zur Kleingefiigeentwicklung von nicht-
rostenden Stihlen an:

Salpetersaure . . . . . . . . 10 om?

Salzsdure . . . . . . . . .. 100 »

Sparbeize . . . . . . . . .. 0,30 ,,
Atztemperatur . . . . . . . .. ... ... 60°C

3. Salzsiure und Chromsiiure. Fiir wirmebehandelte Chrom-Nickel-Stihle
(V 2 A-Stahl) empfiehlt NEWELL eine Losung von

Salzsdure, konz. . . . . . . . . . 25 cm3
Chromsgure (10%). . . . . . . . 5 cm3

Gefiigeentwicklung von Austenit neben Martensit, Austenitische Elektroschweife mit V-Naht,

Abb. 81au. b. Ubergang vom SchweiBkeil aus Nichrotherm zum 6proz. Chromstahl, Atzmittel: Sparbeize mit
Verdiinnungslésung (S. 126). (Vergr. X3 u. X 500.)

Der Chromsiurezusatz verlangsamt den Angriff und verhindert Loch- und
Fleckenbildung. Fiir kaltbearbeitete Stihle wird 50 proz. Chromsaure verwendet,
wodurch das Atzmittel sehr milde angreift.

4, Salzsiure und Eisenchlorid. Nach Angabe des A.S.8.T.-Handbuches kann
folgende Losung zum Atzen von nichtrostenden Stihlen verwendet werden:

Eisenchlorid . . . . . . . . .. 10 g
Salzsdure. . . . . . . ... .. 30¢g
Wasser. . . . . . . . . .. .. 120 cm?®

Die Schlifffliche wird mit einem mit Atzlésung getrinkten Wattebausch ge-
waschen. In der Regel dauert die Atzung nicht linger als 30 sec. Durch Ver-
diinnung kann ein langsamerer Angriff bewirkt werden. In sehr starker Ver-
diinnung eignet sich die Losung fiir elektrolytisches Atzen.

Das Atzmittel wurde von CUrraN vorgeschlagen, ebenso eine gesittigte
Losung von Eisenchlorid in Salzsdure mit etwas Salpetersidurezusatz.
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Zur Gefiigeentwicklung von geglithtem Chromstahl mit 14% Chrom und
Magnetstahl mit 6% Wolfram empfehlen HurroreN und Lisekvist Atzreiben
mit folgender Lésung:

Eisenchlorid . . . . . . . .. 100 g

Salzsdure . . . . . . . . . . 5 cm3

Alkohol . . . . . . . . . .. 250 ,,

Wasser . . . . . . ... .. 250 ,,

RorrasoN empfiehlt fiir austenitische Stihle folgende Losung:

Eisenchlorid . . . . . . . .. 5g

Salzsdgure . . . . . . . . . . 50 cm?

Wasser . . . . . . . . . .. 100 ,,

Atzdauer 1 min. FlieBlinien werden gut sichtbar. Um die Karbide bilden sich
Zonen bevorzugten Angriffs.

5. Salzsiure und Kupfersalze. MarsLE empfiehlt folgendes Atzmittel fiir
nichtrostenden Stahl:

Kupfersulfat . . . . . . . . .. 4¢

Salzsgure. . . . . . . . . . .. 100 cm3
Athylalkohol . . . . . . . . .. 100 ,,
Wasser. . . . . . . . . . . .. 100 ,,

Karuine berichtet, daf die verschiedenen Gefiigebestandteile sehr klar durch
eine Losung der folgenden Zusammensetzung unterschieden werden kénnen:

Kupferchlorid. . . . . . . . .. 5g

Salzsgure. . . . . . . . . . .. 100 cm?
Athylalkohol . . . . . . . . .. 100 ,,
Wasser. . . . . . . . . . . .. 100 ,,

Der angemessenste Gehalt an Salzsiure richtet sich nach der Zusammen-
setzung des Stahles und seiner Behandlung. KarrinG stellt fest, daB dieses Atz-
mittel bei allen Stihlen mit mehr als 5% Chrom vorteilhaft verwendet werden
kann.

Die Atzwirkung scheint darin zu bestehen, daB Ferrit angegriffen und Kupfer
darauf niedergeschlagen wird, wihrend das Karbid unverdndert bleibt. Austenit
ist nach der Atzung gewdhnlich ebenso hell wie das Karbid, wihrend Martensit
sich dunkler farbt als Ferrit. Wenn der Austenit jedoch eine teilweise Umwand-
lung in Martensit erfahren hat, kann er ungefihr dieselbe Farbung annehmen
wie der Ferrit und ist deshalb schwer von diesem zu unterscheiden, wenn beide
gleichzeitig auftreten. In solchen Fillen ist es gewShnlich moglich, einen ver-
stirkten Farbenunterschied zwischen beiden Bestandteilen hervorzurufen durch
geringe Anderung des Kupferzusatzes in der Atzlosung. Es ist mit dem KarLriNG-
schen Atzmittel moglich, die geringsten Spuren von Austenit nachzuweisen.
Nach HurLrerEN und LILJEKVIST eignet sich dieses Atzmittel zur Entwicklung
des sekundiren Austenitgefiiges bei Chrom-Nickel-Stahl 12/20 und des Primér-
gefliges bei Chrom-Nickel-Stahl 18/8 (V 2 A).

6. Salzsiure und Quecksilbernitrat. Im A.S.S.T.-Handbuch wird folgendes
Atzmittel fiir nichtrostende Stihle erwihnt:

Salzsdure. . . . . . . . . .. 100 Teile
Quecksilbernitrat . . . . . . . T
Wasser. . . . . . . . . ... 100 ,,

Die Losung wird bei der Herstellung erwéirmt, aber zum Atzen kalt verwendet.
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7. Chrom-Schwefelsiure.

Chromséure . . . . . . . 3g  Das Atzmittel wurde von RoBiN eingefiihrt, es wird im

Schwefelsdure, konz. . . . 35 cm® kochenden Zustand angewendet und eignet sich beson-

Wasser . . . . . . . .. 65 cm® ders fiir Eisen-Chrom- und Eisen-Nickel-Legierungen.
PortEVIN empfiehlt folgende Zusammensetzung:

Chromséure . . 2¢g Atzdauer und Temperatur hingen vom Chromgehalt der Probe

Schwefelsdure . 25 cm®  ab, beispielsweise 20 sec bei 80°C bei 5% Cr und 3—4 min in

Wasser . . . . 75 cm® der kochenden Lésung bei iiber 25% liegendem Chromgehalt.

Die ]:’.roben werden jedoch beim Atzen leicht passiv, deshalb ist
der Atzung mit Konigswasser-Glyzerin der Vorzug zu geben.

8. Salpetersiure-FluBsdure. Als Atzmittel fiir kohlenstoffhaltige austenitische
Eisen-Chrom-Nickel-Legierungen wird von den Aciéries d’Imphy (nach PORTEVIN)
folgende Losung angegeben: In einem Uhrglas werden gemischt:

Salpetersaure, konz., chem. rein . . . . . 7 cmd

FluBsdure, konz., chem. rein . . . . . . 0,5 cm?®
Ein GefaB mit Wasser ist bereitzuhalten, damit die Atzung, wenn der gewiinschte
Atzgrad erreicht ist, sofort unterbrochen werden kann.

1. Koaltitzung. Die Schliffprobe wird 1—2 sec kalt geitzt, dann in Wasser
abgespiilt.

2. Warmdtzung. Wenn das Kaltitzen keine Austenitkdrner entwickelt hat,
wird das Uhrglas auf einem Sandbad erwirmt. Sobald sich Démpfe zu entwickeln
beginnen, wird die Schliffprobe 1—2 sec gedtzt und sofort abgespiilt. In einigen
Fillen geniigt auch diese Atzung noch nicht zur Entwicklung der Austenit-
kérner. Dann ist sie unter den gleichen Bedingungen zu wiederholen, nachdem ein
paar Tropfen frischer Siuremischung der schon benutzten Atzfliissigkeit zu-
gesetzt sind. Einige Schliffproben erfordern eine Gesamtitzdauer von etwa
25 sec. Atzporen treten bei dieser Atzung praktisch kaum auf.

Nach PorteEviN und BASTIEN ist in den Aciéries d’Ugine zum Nachweis
feinster Karbidausscheidungen in nichtrostenden Stéhlen 18/8 folgende Lésung
gebrduchlich:

FluBsdure . . . . . . . . ... 2 cm?®
Salpetersdure . . . . . . . . .. 10 ,,
Wasser. . . . . . . . . .. .. 88 ,,

Die Atzdauer betrigt bei der kalt verwendeten Lésung 2—20 min.

Bei der Untersuchnng des Systems Fe-Ni-Ni,Ti-Fe,Ti stellten Voctr und
WarrBauM fest, daB die Gefiigeentwicklung wesentlich von der Wahl des geeig-
neten Atzmittels abhingt, um eine Unterscheidung zwischen Fe,Ti und Ni,Ti zu
erméglichen. Beide Verbindungen sind gegen die meisten Séuren bestéindig, mit
Ausnahme von FluBsiure, die deshalb — gemischt mit verdiinnter Salpetersiure
und Glyzerin — als Atzmittel Verwendung fand.

9. Forrizyankaliumlosung. Nach VIiArrLeE und vay pEN Boscr eignet sich
das Atzmittel nach HoNpa:

Ferrizyankalium . . . . . . .. 10¢g
Kaliumhydroxyd . . . . . . .. 10g
Wasser. . . . . . .. ... .. 100 cm?

das zum Nachweis von Karbiden in nichtrostenden Stéhlen gebriuchlich ist,
auch zum Nachweis von Delta-Ferrit neben Austenit, da es ersteren briunlich
farbt, Austenit dagegen hell 1aB8t. Im Verlauf der Atzung firben sich zuerst
die Ausscheidungskarbide, dann der Delta-Ferrit und bei sehr langer Atzdauer

Berglund-Meyer, Handbuch. 9
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auch der Austenit. Die Atzdauer schwankt je nach ProbengréBe und Zusammen-
setzung des Stahles zwischen 1—5 min. Korngrenzen werden durch das Atz-
mittel nicht entwickelt.

10. Pikrinséure-Kupferchlorid. WHITELEY verwendet eine gesittigte Losung
von Pikrinsiure in Athylalkohol mit einem Zusatz von 0,05—0,08 g Kupfer-
chlorid auf 100 cm3® um in abgeschreckten Proben Gamma- und Deltaeisen
unterscheiden zu kénnen.

11. Magnetpulververfahren. Das Magnetpulververfahren findet auch in der
Mikroskopie bereits Anwendung. Es kann zum Nachweis der Umwandlung
von unmagnetischem y-Eisen in magnetisches «-Eisen dienen, ferner zur Fest-
stellung der Verteilung der Magnetisierung in Kristallen.

Die polierten Schliffproben werden in einem kleinen Glasgefil auf den
Mikroskoptisch gesetzt und mit einer diinnen Aufschwemmung von gepulvertem
Eisenoxydul in Alkohol iibergossen. Bei nicht kaltbearbeiteten Proben aus V2A-
Stahl verteilt sich das Pulver gleichmiBig auf der Schlifffliche, nach Kalt-
bearbeitung von 2—6% tritt «-Eisen auf, das sich durch Anreicherung von
Pulver an diesen Stellen nachweisen lifit. (Nach G. W. ARimow.)

12. Elektr.lytisches Atzen. Nach dem A.S.S.T.-Handbuch eignet sich eine
Losung von 0,5% Natriumhydroxyd gelegentlich fiir elektrolytisches Atzen von
chromreichen Stéhlen.

Aber auch eine verdiinnte Lésung von Eisenchlorid und Salzsiure (Curran
kann, wie schon oben erwihnt wurde, als Elektrolyt dienen. Ferner sei hin-
gewiesen auf VELGUTHs elektrolytisches Atzverfahren fiir Nickel-Chrom-Stéhle,
das auf S.197 erwihnt wird ; wahrscheinli chwird das Verfahren bei Chromstéhlen
ebenso gute Ergebnisse liefern, jedoch fehlen Angaben dariiber.

Nach BAEYERTZ ist Chromsiure fiir elektrolytisches Atzen von Nickelstihlen
geeignet. Zementit und Chromkarbide der rostbestindigen Stihle werden rasch
angegriffen, Austenit langsamer, Ferrit am langsamsten. Rasch angegriffen wer-
den Mangansulfid-Eisensulfid und die Sulfide der korrosionsbestindigen Chrom-
und Chrom-Nickel-Stédhle. In selenhaltigen Chromstihlen werden die Selenide
rascher angegriffen als die Sulfide.

Bei der Ausfithrung des Verfahrens wird die Probe als Anode verwendet,
als Kathode dient ein Stiick Platinblech, die Entfernung zwischen beiden soll
2—2,5mm betragen. Als Elektrolyt dient eine Losung von 10 g Chromsiure
in 100 cm® dest. Wasser. Bei einer Stromquelle von 6V liegt die Atzdauer
zwischen 30 und 90 sec je nachdem, welche Gefiigebestandteile angegriffen werden
sollen. Bei lingerer Atzdauer eignen sich auch die fiir Karbidnachweis an-
gegebenen Losungen zur Gefligeentwicklung (s. dort).

C. Karbidnachweis.

1. Alkalische Hydroxydlosung. GROESBECK (3) hat festgestellt, daB Chrom-
karbid bei einer Atzdauer bis zu 30 min weder durch kalte noch durch kochende
verdiinnte alkalische Hydroxydlosung gefirbt wird. Gesittigte Losungen féarben
jedoch die ganze Schlifffliche.

Nach GuiLLeEr, MurskaMI und GROESBECK (3) greift alkalische Pikrat-
I6sung Chromkarbid nicht an. Nach TorauTeE und BorTTiNngHAUS wird auch
Titankarbid nicht angegriffen.
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2. Karbiditzung nach Murakami. Dieses Atzmittel ist sehr geeignet zum
Nachweis von Karbiden in gegliihten Chrom- und anderen Stihlen (Zusammen-
setzung s. S.114). Die Atzdauer betrigt 15 sec bis zu 3 min.

Nach DarvEs wird das Karbid des Eutektikum in Stiahlen mit hohem Chrom-
und Kohlenstoffgehalt bei Zimmertemperatur ebenfalls angegriffen.

Nach Murakamr und SoMEYA steigert sich die Atzfahigkeit der Lésung fiir
Chromstihle mit zunehmender Lagerzeit des Atzmittels.

TorauTE und A. BiTTineHAUS empfehlen es fiir Eisen-Titan-Kohlenstoff-
Legierungen zum Nachweis von Titankarbid neben «- und y-Misch-kristallent,

3. Alkalisches Kaliumpermanganat. Das von GROESBECK eingefiihrte Atz-
mittel (S. 115) wirkt auf Chromkarbid in derselben Weise wie die MURAK AMIsche
Atzung. Die Atzdauer in der kochenden Losung betrigt 1 min.

Nach Wacuaf firbt eine kochende Losung von

4 g Kaliumpermanganat, 4 g Natriumhydroxyd, 100 cm® Wasser,
die Gefiigebestandteile von kohlenstoffhaltigen Nickel-Chrom-Eisen-Legierungen,
ohne sie anzugreifen. Atzdauer 2—4 min. Das Atzmittel dient wie die MURARAMI-
sche Atzung zum Nachweis von Karbiden in austenitischen und von &-Eisen
in austenitisch-ferritischen Legierungen.

4. Uberchlorsiure-Kupfersulfat. Zur Untersuchung von nichtrostenden
Stdhlen auf Korrosionsempfindlichkeit empfehlen VialLr und vAN DEN BoscH
neben der Atzung mit Oxalsiure das folgende Atzmittel:

Uberchlorsaure (1,6). . . . . . . 50 cm?®
Kupfersulfat . . . . . . . . .. 10g
Wasser. . . . . . . ... ... 50 cm?®

Das Atzmittel wird kochend verwendet. Es ist so lange zu étzen, bis sich dichte
weie Dampfe entwickeln. Atzdauer etwa 15 min. Die Atzung ist besonders
geeignet fiir systematische Untersuchung der interkristallinen Ausscheidungs-
vorginge, da es feinste Karbidteilchen sichtbar macht. Oxalsiure ist dafiir
weniger geeignet, da sie auch den Austenit angreift.

5. Blektrolytisches Atzen. Nach GroErsprck (3) wird Chromkarbid durch
elektrolytisches Atzen in einer Losung von 10% Natriumkarbonat und ebenfalls
in Zyannatrium (S. 139) angegriffen.

Um feinste Karbidausscheidungen auf den Korngrenzen von chromreichen
austenitischen Stdhlen nachzuweisen, empfiehlt ELLiNGER anodische Behandlung
der Schliffprobe in 10proz. Oxalsdure. In geglithtem V2A-Stahl soll hierdurch
nach etwa 16 sec das ausgeschiedene Karbid, bei abgeschrecktem Stahl nach etwa
30 sec das austenitische Gefiige zu entwickeln sein.

Nach ViarLE und vAN DEN BoscH eignet sich die Oxalsiuredtzung fiir alle
Gefiigearten von 18/8-Stahl, im GuBzustand wird Tannenbaumgefiige entwickelt,
im geschmiedeten und bei 1100 °C abgeschreckten Stahl werden bei kurzer Atzdauer
(10—20 sec) die Korngrenzen des Austenits sowie gleichzeitig die Zwillingsbildungen
sichtbar; lingere Atzdauer (60 sec) ergibt Kornfléichenitzung des Austenits. Das Atz-
mittel wird besonders zur Untersuchung von Lichtbogenschweilungen empfohlen.

1 Tn Eisen-Kohlenstoff-Molybdan-Legierunzen (0,05%-—1,2% C, 0—86,0% Mo) kann das
Doppelkarbid von Eisen und Molybdin (Omega-Bestandteil) nach BLANCHARD, PA"RKE und
HzerT16 durch Atzen mit dem MuRARAMIschen oder mit dem YaTsEviTcHschen Atzmittel
nachgewiesen werden, wenn es in geringeren Mengen auftritt. Dieser Bestandteil erscheint

in Legierungen mit etwas iiber 1% Mo, wenn der C-Gehalt iiber dem Eutektoid liegt.
9%
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Nach Arngss entwickelt 10 proz. Natriumzyanidlosung bei anodischer Schal-
tung der Schliffprobe nach einer Atzdauer von 2—5 min nur Karbide. Reiner
Abschreckaustenit wird erst nach 30 min schwach sichtbar.

SCHAFMEISTER nimmt an, daf der Vorteil des elektrolytischen Atzens fiir den
Karbidnachweis darauf beruht, daB neben der Eigenwirkung verschiedener Elektro-
lyte durch Anderung der Stromdichte und der Atzdauer die giinstigsten Atzbedin-
gungen geschaffen werden kénnen. Die Eigenwirkung der Elektrolyte wird neben
dem Dissoziationsgrad wesentlich davon abhéngen, wie die elektro-chemischen Vor-
ginge beim Stromschlufl die Ausbildung und Zerstorung der passiven Schicht be-
einflussen. P. SCHAFMEISTER verwendete bei seinen Atzversuchen an Schliffproben
nichtrostender Stihle Kathoden aus V2A-Blech von 5000 mm? Oberfliche im ab-
geschreckten Zustand (1100° C Wasser). Die Atzung erfolgte bei Zimmertempe-
ratur. Die Ergebnisse dieser Versuche sind in untenstehender Tabelle dargestellt.

Nach Erfahrungen von SCHAFMEISTER ist von den organischen Siduren Oxal-
sdure der Essig- und Ameisensiure vorzuziehen. Oxalsiure erméglicht in einhalt-
baren Atzzeiten die Entwicklung von Karbid, Austenit und Ferrit. Da die Atz-
zeiten fiir Karbid recht kurz sind, was leicht zu Uberitzungen fiithrt, sind einige
Salzlgsungen geeigneter.

Der Angriff der Mineralsduren Schwefelsdure und Salpetersiure ist auch bei
starker Verdinnung zu heftig, ihre Einwirkung kann durch Zusatz ihrer Salze
oder durch Mischung mit organischen Siuren abgeschwicht werden.

Die von SCHAFMEISTER erprobte Ammoniumnitratlosung (10%) hat gegen-
iiber der der von ARNESS benutzten Natriumzyanidlosung den Vorteil der Un-
giftigkeit bei gleich guter Karbidentwicklung und kiirzerer Atzdauer. Mit beiden
Salzlosungen ist es moglich, nur das in den Korngrenzen enthaltene Karbid zu

Zusammenstellung der glinstigsten Atzbedingungen (nach SCHAFMEISTER).

Klemmen- | . Atzdaver
Atzmittel spannung | Stromdichte ‘ B
v } mA/em s | it
f .
| Karbid

Oxalsiure (10%). . . . . . . . 3558 | 75—300 2— 15
‘ 15— 80 Austenit
15— 60 | Ferrit

Essigsdure (10%) . . . . . . . 9 | 15 300 ~ Karbid!?
Essigséure (10%) 4 Schwefelsiure ‘
Q%) . o oo 2,7 55 215 ' XKarbid
Schwefelsaure (5%) . . . . . . 1,5 1 25 120 Austenit
50 Karbid

60—120 Austenit
Schwefelssure (10%) + Kupfer-

sulfat (10%) . . . . . . . . 1,5 ¢ 30—100 2— 10 = Karbid

Natriumzyanid (10%) . . . . . 5,2 300-—350 50 " Ferrit
! 90—240 Karbid
1800 Austenit

Ammoniumnitrat (10%) . . . . 3 ‘ 50 120—300 Ferrit
60—180 Karbid
600 Austenit

Ammonjumpersulfat (10%) . . . 3,6 . 80—100 120—180 Ferrit

; 10— 30 * Karbid

| 120—240 |  Austenit

! 60—120 Ferrit

1 Austenit bleibt ungeitzt.
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dtzen, da die Atzzeiten fiir reinen Austenit erheblich linger sind. Auch eine
10proz. Ammoniumpersulfatlésung ist fiir diesen Zweck geeignet.

Bei zu hoher Stromdichte sind die einzelnen Karbidkérnchen nicht mehr zu
unterscheiden. Bei zu langem Atzen erscheinen die Karbidkornchen als zu-
sammenhingende Linien.

VII. Atzverfahren fiir Stihle mit hohem Nickelgehalt.

Fiir nickelreiche Stahle konnen in den meisten Fillen die bei den Chrom-
stihlen beschriebenen Atzmittel verwendet werden. Gelegentlich ist es auch

Ktzbeispiel fiir 24proz. Nickelstahl. 1000° C/Wasser. Atzmittel: Alkoholische Pikrinsiure-Salzsiure (S, 106).
Schrigbeleuchtung.
Abb. 82a. Atzdauer 20 min. (Vergr. X 500.)
Abb. 32b. Atzdauer 60 min, (Vergr. x 500.)
Die in den hellen Kornern des Austenits sichtbareg feinen Kornchen sind hervorgerufen durch eine be-
ginnende Kristallfigurenitzung. Diese Krnchen sind Atzgriibchen, die leicht mit Karbiden verwechselt werden
konnen, Man erkennt die Griibchen durch Anderung der Beleuchtungsrichtung.

méglich, mit den fiir Nickel iiblichen Lésungen zu atzen. Im A.S.S.T.-Handbuch
ist fiir austenitische Nickelstihle das folgende Atzmittel genannt:

Eisenchlorid . . . . .. .. .. 5g
Salzsgure. . . . . . . . . . .. 50 cm?®
Wasser. . . . . . .. ... .. 100 em3

Nickelreiche Stéhle konnen auch mit 10 proz. Ammoniumpersulfat geitzt werden.
Eine Lésung von 1% Salzsiure in Athylalkohol eignet sich zur Entwicklung der
Korngrenzen in austenitischen Stihlen; leichtes Reliefpolieren ist oft von Vorteil.

Auch Salzsiure mit etwas Pikrinséiure in Athylalkohol (S. 106) kann als Atz-
mittel fiir austenitische Stéhle verwendet werden. Die Atzdauer betrigt 20 min
bis 1 Stunde (Abb. 32a u.b).

Nach BenEDIOKs (4) kann die Gegenwart geringer Mengen des x-Bestand-
teils in Invarstihlen durch das auf S.57 beschriebene Verfahren nachgewiesen
werden, nach welchem die Schlifffliche zuerst mit einer Gelatineschicht bedeckt
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wird, die man erhérten 146t. Nach der Behandlung des Schliffes mit verdiinnter
Sdure wird der eisenreiche «-Bestandteil mittels einer Ferrizyankaliumlésung
nachgewiesen, die eine ortliche Blaufirbung in der Gelatineschicht sichtbar
werden 1aBt.

VIIIL. Atzverfahren fiir Stihle mit hohem Mangangehalt.
A. Atzmittel fiir Gefiigeentwicklung.

ViLELpa hat festgestellt, daBl die fiir Chromstihle empfohlenen glyzerin-
haltigen Atzmittel (S. 126) auch geeignet sind, um das Gefiige von Hadfield-Stahl
zu entwickeln.

Brraterr hat gezeigt, dafl das Gefiige von gehirtetem Manganstahl durch
ein Voritzen mit einer Lésung von 3% Salpetersiure in Athylalkohol und
Nachiitzen mit dem StEapschen Atzmittel Nr. 1 (S.79) gut entwickelt werden
kann. Der entstandene Kupferniederschlag wird durch Behandlung mit starkem
Ammoniak gel6st. BELAIEFF gibt an, daf§ das urspriingliche Tannenbaumgefiige
der Austenitkdrner erkannt werden kann,

Nach Savveur und Krivosox kann das Tannenbaumgefiige von gegossenem
Manganstahl in der Regel durch Atzen mit heiBer alkalischer Natriumpikrat-
l6sung sichtbar gemacht werden.

C. WELLS und F. M. WarLTERS verwendeten bei der Untersuchung von Eisen-
Mangan-Kohlenstoff-Legierungen (7 und 12% Mn, 0,02—1,25% C) eine Doppel-
dtzung von alkoholischer Salpetersiurelosung (4%), gefolgt von einer Atzung
mit alkalischem Natriumpikrat, um Austenit und Ferrit neben dem Karbid
erkennen zu konnen. Eine Legierung mit 12,8% Mn und 0,46% C wurde bei
1250° C 12 Stunden in Argon gegliiht, abgeschreckt, danach 150 Stunden bei
640° C geglitht und wieder abgeschreckt. Nach Anwendung der Doppelédtzung
erschienen die Austenitkristalle grau mit deutlichen Translationsstreifen, Ferrit weif§
und das Karbid schwarz, wihrend Atzung mit Natriumpikrat allein nur das Karbid
schwirzte und keine Unterscheidung der iibrigen Gefiigebestandteile erméglichte.

GrazuvNov und PETAk fanden bei Vergleichséitzungen mit alkalischem
Natriumpikrat und einer zweiten Losung, bei der statt Pikrinséure (Trinitro-
phenol) Paranitrophenol verwendet wurde, dall bei weiem Roheisen mit 4 und
mit 14% Mn in ersterem folgende Erscheinung auftrat: sowohl mit Natrium-
pikrat wie auch der Paranitrophenollosung wurden in den iibereutektischen
Zementitnadeln Mittelzonen von abweichender Firbung beobachtet, wihrend
die Zementitnadeln des 14 proz. Manganroheisens homogen erschienen. Es wird
angenommen, dafl das Doppelkarbid des Eisens und Mangans beim Umwand-
lungspunkte des Zementits (Curie-Punkt) in zwei Phasen zerfillt, da das «-Eisen-
karbid nur wenig Mangan in Losung zu halten vermag. Im l4proz. Mangan-
roheisen bleiben die Nadeln homogen, weil der Curie-Punkt mit zunehmendem
Mangangehalt stindig erniedrigt wird und bei 8% Mn bereits unter 0° C liegt.

B. Karbidnachweis.
Zum Nachweis von Karbiden in Manganstéhlen kann die PiLrinasche Losung
(S. 142) empfohlen werden, weil sie nur das Karbidnetzwerk angreift und keine
durch Manganseigerung bedingte Zeilenbildung sichtbar werden 1aBt, wie es oft
bei anderen Atzmitteln der Fall ist.
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IX. Atzverfahren fiir Schnellstihle und andere Wolframstéihle.

A. Atzmittel fiir Gefiigeentwicklung.

Als Atzmittel fiir geglithten Schnellstahl empfehlen GiLL und Bowmax Pikrin-
saure und fiir gehiirteten eine Losung von 6—8% Salpetersiure in Athylalkohol.
Nach AMBERG ist eine Losung von 5% Salpetersiure in Athylalkohol bei einer
Atzdauer von 10 min sehr geeignet fiir Korngrenzenitzung.

Bei Schnellstahl, der bei hoher Temperatur gehirtet und danach nicht
angelassen wurde, wird durch die obengenannte Atzung nur ein polyedrisches
Gefiige sichtbar. Im vergiiteten Stahl erscheint dagegen ein martensitisches
Gefiige.

In solchen Fillen, wo die Atzung mit Salpetersiure nur ein Polyedergefiige
erscheinen 14B8t, fand AMBERG, dal 30—60 sec langes Atzen in folgender Losung
oft ein martensitisches Gefiige entwickelt:

Salzsdure. . . . . . . . . . .. 20 cm?
Wasser. . . . . . . . .. ... 15 .,
Athylalkohol . . . . . . . . .. 65 ,,
Kupferchlorid. . . . . . . . .. lg

Die Atzdauer nimmt in dem MaBe zu, wie die Menge an Salzsiure verringert
wird.

Nach ExLunp ist dieses Atzmittel nicht geeigneter als Salpetersiure in
Alkohol. Er schiebt AMBERGs Ergebnis darauf, daBl die Schliffprobe erst eine
betrichtliche Zeit nach dem Polieren geitzt wurde. Inzwischen hatte sich in
der Oberflichenschicht etwas Martensit gebildet, der ebenso klar herausgekommen
wire, wenn man die Probe mit Salpetersiure statt mit der oben beschriebenen
Losung gedtzt hatte.

Nach Hurrerex ist das Gefiige von Schnellstahl gut durch Atzanlassen zu
entwickelrn.

Im A.S.S.T.-Handbuch wird angegeben, daB ViLErrAs Atzmittel fiir Chrom-
stahle auch fiir Schnellstihle verwendet werden kann (S. 126).

B. Atzmittel fiir Karbide und Wolframide.

1. Natrivmhydroxyd. Nach GrorsBECK (3) hat eine 10proz. Natrium-
hydroxydlésung folgende Wirkung:

bei Raumtemperatur kochend
Eisenwolframid . . . . . in 1—5 min geschwirzt in 1 min geschwirzt
Eisenwolframkarbid . . . ,, 10 ,, v ,» 10, .
Wolframkarbid . . . . . 5 30 ,, nicht angegriffen  nicht angegriffen

2. Alkalisches Natriumpikrat. Nach HurrerEN wird Eisenwolframid in der
kochenden Losung rascher angegriffen als Eisenkarbid, Wolframkarbid bleibt
unverindert. GROESBECK (3) bestéitigt diese Erfahrung und gibt an, dafl Eisen-
wolframkarbid in 90 sec, Eisenwolframid in 2 min geschwirzt wird.

3. Murakamisches Atzmittel. Ferrizyankalium. Nach GROESBECK (3) ist
dieses Atzmittel fiir das Atzen von Wolframstihlen immer frisch herzustellen
(S.114). Ein Stahl mit etwa 5% Chrom, 18% Wolfram und 0,6% Kohlenstoff
dtzt sich mit der kalten Losung in 15—20 sec, die Karbide und Wolframide
firben sich braun bis schwarz, wihrend die Grundmasse ungeférbt bleibt.
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GRrOESBECK gibt auch an, daB Wolframkarbid in der kochenden Losung in
30 sec geschwirzt wird, Eisen-Wolframkarbid in 60 sec.

Die Wirkung von alkalischem Kaliumpermanganat (GRoOESBECK S. 138) ist
die gleiche wie die der MuraRAMIschen Atzung.

Die DaEvEssche Losung, heill verwendet, bewirkt eine sehr deutliche Fiarbung
des Sekundéirzementits und der Zementitlamellen des Perlits in Wolframstihlen.

4. Alkalisches Kupferkalinmzyanid. Nach GroEsBECK (3) farbt die THOMP-
soN- und WarTEHEADSche Losung (S. 115), heil verwendet, Eisen-Wolframid
und Eisen-Wolframkarbid in 1/,—3 min. Wolfram-Chrom- und Vanadinkarbide
werden nicht gefirbt. Eisenkarbid wird ziemlich langsam gefirbt.

5. Natriumhydioxyd-Wasserstoffsuperoxyd. Yarsevitrce hat folgendes Atz-
mittel in Vorschlag gebracht:

Wasserstoffsuperoxyd (3%) . . . . 10 cm?
Natriumhydroxyd (10%) . . . . . 20 cm?

Bei einer Atzdauer von 10—20 min wird Wolframkarbid in Schnellstahl
angegriffen, Eisenkarbid nicht. Wahrend des Atzens sind die sich bildenden
Gasblasen von Zeit zu Zeit durch leichtes Abbiirsten zu entfernen.

Nach GrRoESBECK (3) werden Eisen-Wolframid in Wolfram-Kohlenstoff-Stihlen
in 1 min und Eisen-Wolframkarbid in Schnellstihlen in 3—5 min geschwirzt.

In Fe-Mo-C-Leg. wird das Fe-Mo-Doppelkarbid angegriffen.

Karbidnachweis in verschiedenen Stihlen: 50 g Natriumhydroxyd auf 100 g
Wasser, die Losung mit gleicher Menge (Volumen) Wasserstoffsuperoxyd (30%)
vermischen und 20 min bei 20° C dtzen, hierzu Tabelle nach MiTScHE.

Einwirkung auf Stahle der folgenden Zusammensetzung.

Stahlprobe (o] Si ‘ Mn w ! Cr 1 ‘Wirkung
\
I 1,3 0,15—0,3 ' 0,25—0,45 — — Dunkelfarbung von
Sekundéirzementit u.
perlitisch. Zementit.

II 0,7 0,15—0,3 ‘ 0,25—0,45 5,7 — Dieselbe Wirkung.

IIT 2,0 0,15—0,3 | 0,25—0,45 — 12,0 Karbide nicht an-
gegriffen.

v 0,7 0,15—0,3 | 0,25—0,45 14,7 45 Starke  Dunkelfir-

bung der Karbide.

6. Neutrale Natriumpikratlosung. Neutrales Natriumpikrat wird bereitet
durch Zusatz einer gesittigten wisserigen Losung von Pikrinsiure zu einer
starken Natriumhydroxydlésung, wodurch ein gelber Niederschlag von Natrium-
pikrat ausgefillt wird. Dieser wird gefiltert und an der Luft -— nicht in der
Wiarme — getrocknet. Es ist zu beachten, daB trockenes Pikrat leicht explodiert,
so daB in der Handhabung gro8e Vorsicht geboten ist. Eine 1proz. wisserige
Losung des so bereiteten Natriumpikrates wird mit gleich starker wisseriger
Pikrinsgure neutralisiert unter Priifung mit Lackmuspapier (S. 150).

Nach GrorsBECK (3) scheint neutrales Natriumpikrat das einzige verfiighare
Atzmittel zu sein, um Eisen-Wolframid und Eisen-Wolframkarbid in Schnell-
stahlen zu unterscheiden. So wird das Eisen-Wolframid in der kochenden Losung
in 1 min gefirbt, das Eisen-Wolframkarbid aber nach 10 min noch nicht an-
gegriffen.
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Wiahrend des Atzens bildet sich gewéhnlich eine briunliche Haut auf der
Schlifffliche, die beim Abspiilen des Schliffes durch vorsichtiges Abwaschen mit
sehr verdiinnter Salzsiure entfernt werden kann.

7. Elcktrolytisches Atzen. Nach GROESBECK (3) wird Wolframkarbid durch
elektrolytisches Atzen in einer 10proz. Natriumkarbonatlésung angegriffen,
wibrend Eisen-Wolframid und Eisen-Wolframkarbid unbeeinfluit bleiben. Die
beiden letzteren Gefiigebestandteile werden dagegen durch Elektrolyse in einer
10proz. Natriumhydroxydlésung angegriffen (s. nachstehende Tabelle).

8. Atzfolge zum Nachweis von Gefiigebestandteilen in Wolframstihlen.
Nach GrorssEcxk (3) wird der zuverldssigste Aufschlul iiber das Gefiige, be-
sonders im GuBzustand, durch Atzen mit einer Lésung von 5% Salpetersiure
in Athylalkohol erhalten. Danach wird die Schliffprobe ohne Abpolieren mit dem
YarsEviTcHSchen Atzmittel behandelt, so daB etwa vorhandenes Eisenwolframid
geschwirzt wird. Zuletzt folgt eine Atzung mit heiBem alkalischen Natrium-
pikrat, wodurch das Eisenkarbid in #hnlicher Weise gefarbt wird. Nach dieser
letzten Behandlung konnen die beiden geschwirzten Karbide besonders in ge-
gossenen Proben leicht beobachtet werden, weil sie fiir gewohnlich ein Netzwerk
an den Korngrenzen bilden.

Nach Angaben des Bureau of Standards wird die Schliffprobe ohne Zwischen-
polieren nacheinander in folgenden Losungen geitzt, wobei nach jeder Atzung
eine mikroskopische Beobachtung vorgenommen werden kann:

1. Verdiinntes Ammoniak. (Elektrolytische Atzung mit Schliffprobe als
Anode.)

2. 2proz. Salpetersiure in Alkohol.

3. Kochende Losung von Natriumpikrat.

4. Muraramisches Atzmittel, heiB.

Elektrolytische Atzfolge zum Nachweis von Karbiden. Nach GROESBECK.

Probe als Anode Platin als Kathode
Elektrolyt: 10proz. Natriumhydroxydlosung. Stromdichte etwa 0,1 Amp./cm®
Atzdauer: 2 Min.

angegriffen nicht angegriffen
Chromkarbid Eisenkarbid
Wolframkarbid Eisenwolframid
Vanadiumkarbid Eisen-Wolframkarbid

Die Probe wird abpoliert und in einer 10 proz. Elektrolytische Atzung in einer 10proz.
Natriumzyanidlosung elektrolytisch gedtzt. Natriumhydroxydlésung. Stromdichte:

Stromdichte: 0,2 Amp./em?2. Atzdauer 2 min. 0,02 Amp./cm?. Atzdauer 1 min.
I |
| | I
angegriffen nicht angegriffen angegriffen nicht angegriffen
Wolframkarbid Vanadiumkarbid Eisenwolframid Eisenkarbid

Chromkarbid Eisen - Wolframkarbid
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Elektrolytische Atzverfahren zum Nachweis der Gefiigebestandteile in Sonderstéhien.
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Atzverfahren fiir mikroskopische Untersuchungen von Eisenlegierungen.

Unterschiede im Verhalten einzelner Gefiigebildner von Stahl, Sonderstahl und
GuBeisen gegeniiber verschiedener Atzverfahren (nach A. SCHRADER).

Atzverfahren
Gefiligebestandteil . o . P
llivtaztur:xugni)gllkg(‘)g Anlaufen lassen Atzunl?‘gell;reliz %:L%%iggemtur
Zementit (Fe,C) . . . . gefarbt gefarbt beginnt sich nach 1 Stunde zu
fairben (mit Ausnahme von
GuBeisen), ist nach 2 Stunden
kraftig gefarbt. Natriumpikrat
ist jedoch vorzuziehen.
Eisenphosphid (Fe,P) . |nicht gefarbt| gefarbt. jedoch |nach 20 min gefdrbt, der Ze-
langsamer als Fe,C | mentit ist dabei noch ungefirbt
Eisennitrid (Fe,N) . . gefdrbt — —
Woliramkarbid (WC) . [nicht gefirbt| sehr bestindig nach etwa 40sec gefirbt
Eisenwolframid (Fe,W)'| gefirbt |ziemlich bestéindig —
Doppelkarbid Z;* . . . gefirbt | ziemlich bestindig| mnach etwa 40sec gefirbt
(Fe, W,0)
Doppelkarbid Z,* . . . gefarbt | ziemlich besténdig, —
wird allméhlich an-
-gefressen
Chromkarbid bzw. dessen
Doppelkarbide  im
Schnelldrehstahl . .|nicht gefirbt| sehr bestindig nach etwa 40 sec gefarbt
Karbide im Schnelldreh-
stahl . . . .. .. gefarbt nicht gefirbt |nach etwa 40sec ein Teil der
Karbide im Chromstahl Karbide gefarbt
(2% C, 12% Cr). . . |nicht gefarbt nicht gefarbt nach etwa 40sec ein Teil der
Karbide im nichtrosten- Karbide gefarbt
denStahl(z.B.0,6%C,
14%Cr) . . . . .. nicht gefirbt| nicht gefirbt nach etwa 40sec gefirbt

X. Atzverfahren fiir Vanadiumstihle.
A. Atzmittel fiir Gefiigeentwicklung.

Die zur allgemeinen Gefiigeentwicklung bei Vanadinstihlen verwendeten Atz-
mittel unterscheiden sich nicht von den entsprechenden Kohlenstoff- und Sonder-

stihlen.

B. Atzmittel fiir Karbidnachweis.

Vanadiumkarbid wird weder durch kalte noch durch heile Alkali-Hydroxyd-
lésungen angegriffen, noch wird es durch 15 min langes Atzen in heiBem alkali-
schen Natriumpikrat [{GROESBECK (3)] gefirbt.

1. Ferrizyankalium in schwach alkalischer Lésung. Aus den Ergebnissen

GrousBECEscher Versuche ist zu entnehmen, dafl eine abgeinderte Form des
MuragaMischen Atzmittels eine Unterscheidung von Vanadiumkarbid und
Zementit in Stihlen ohne andere Legierungszusitze zulifit. Eine Losung von:

Ferrizyankaliom . . . . . . . . . 10 g
Natriumhydroxyd . . . . . . . . 08¢
Wasser . . . . . . . ... ... 100 em?

kochend verwendet, farbt Vanadiumkarbid in 10 min, wihrend Zementit nicht
angegriffen wird. Es ist jedoch zu beachten, daB mit dieser Atzlosung sowohl

! HourerEN: A Metallographic Study on Tungsten Steels, Chapmann & Hall,
London 1920.
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Chrom- und Wolframkarbide wie auch Eisenwolframid sehr viel rascher als
Vanadiumkarbid geschwéirzt werden.

2. Unterscheidung von Chrom- und Vanadiumkarbid. Nach GrorsBEck (3)
konnen Chrom- und Vanadiumkarbide durch Atzen mit einer heiBen alkalischen
Losung von Kaliumpermanganat unterschieden werden. Bei Atzdauer von
1 min wird Chromkarbid dunkelrotbraun oder, was wahrscheinlicher ist, das
Karbid wird herausgelost und die Wénde der entstehenden Lécher werden gefarbt.
Das Vanadiumkarbid wird anscheinend nicht angegriffen und bleibt unverdndert.

Ein anderes, weniger befriedigendes Verfahren zur Unterscheidung der beiden
Karbide ist elektrolytisches Atzen in einer schwachen Lésung von Ammonium-
oder Natriumhydroxyd in Wasser. Das Chromkarbid wird herausgeldst unter
Bildung von Lochern mit der gleichen braunroten Farbung wie oben beschrieben,
wihrend das Vanadiumkarbid sich langsamer 16st und die entstehenden Locher
ungefirbt erscheinen. Vanadiumkarbid wird durch elektrolytisches Atzen in
10 proz. Zyannatrium nicht angegriffen und ist dadurch von Chrom- und Wolfram-
karbid zu unterscheiden (Tabelle S. 138).

XI. Atzverfahren fiir Silizinmstéihle.

Nach Pruring wird siliziumbaltiger Stahl wihrend des Polierens von Wasser
angegriffen. Die Stérke des Angriffs steigert sich mit zunehmendem Gehalt
an Silizium bis zu 6% Si und fillt mit weiter steigendem Gehalt wieder ab. Aus
diesem Grunde sollte beim Polieren zuletzt statt Wasser Alkohol verwendet
werden. AuBerdem sollten alle stark wasserhaltigen Atzmittel vermieden werden.

1. Allgemeine Gefiigeentwicklung. Corsox empfiehlt folgendes Atzmittel:

Glyzerin. . . . . . . ... .. 2 Teile
Salzsdure (30%) . . . . . . . . 2 Teile
Salpetersaure, konz. . . . . . . 1 Teil

Beim Atzen von Schliffproben aus 4proz. Siliziumstahl zeigt das Gefiige oft eine
Art Zeilenbildung. Nach Corsox kann diese Erscheinung bis zu einem gewissen
Grade vermieden werden, wenn der Werkstoff vorher auf 950° C erhitzt und an
Luft abgekiihlt wird. .

Fiir siliziumreiche Stiahle empfiehlt PHRAGMEN eine Atzung mit einer Mi-
schung von einem Teil konzentrierter Salpetersiure und einem Teil FluBsiure
(40%). Fiir Stahl mit niedrigem Siliziumgehalt wird dieses Atzmittel mit 1 bis
2 Teilen Wasser verdiinnt. Atzdauer etwa 1/, min.

Transformatorenblech mit etwa 3,5% Silizium wird oft mit einer Losung
von 10proz. Salpetersiure in Athylalkohol gedtzt. Da diese Atzung aber den
Ferrit stark aufrauht, ist Corsons Atzmittel vorzuziehen.

Nach WiMmMER und WERTEBACH ist 20 proz. Salzséure bei 80° C sehr geeignet
zum Atzen von Siliziumstihlen fiir Dynamo- und Transformatorenblech.

Nach Barapuc-MULLER eignen sich zum Atzen von Eisen-Silizium-Legierun-
gen folgende beiden Losungen:

a) FluBsdure, konz.. . . . . . . . 1 Teil
Athylalkohol (95%) . . . . . . 2 Teile
dest. Wasser. . . . . . . . .. 1 Teil

Atzdauer 2 min bis 6 Stunden.
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Erfolgt nach 5 min kein Angriff, ist tropfenweise Wasser zuzusetzen, bis die
Atzwirkung sichtbar wird. Eine Atzdauer von 6 Stunden ist erforderlich, um
Chromkarbid von Chromsilizid zu unterscheiden, um den Zementit zu firben
und vom Chromkarbid oder Eisenchromkarbid zu unterscheiden.

b) Salpetersaure (sp.G.1,33) . . . . 100 cm?
Salzsdure (sp.G.1,18) . . . . . . 150 ,,

Diese Losung wird vorsichtig erwérmt bis zum Braunwerden. Auf 50 cm? wer-
den dann 100 cm?® einer 47 proz. Eisenchloridlésung zugesetzt. Die Wirkung des Atz-
mittels kann durch Zusatz von Wasser, etwa 50 cm3, abgeschwicht werden. Wih-
rend des Atzens bildet sich auf der Schlifffliche ein Niederschlag von SiO,, der durch
Behandlung mit warmer Ammoniumfluoridlésung (10%) entfernt werden kann.

Bei der Untersuchung der Eisenecke Fe-Si-Ti (1,04—12,069, Ti, 5—279, Si)
entwickelten VoeEL und ScHLUTER das Gefiige durch Atzen mit verdiinnter
FluBisiure und mit dem ViLELLAschen Atzmittel

Glyzerin . . . . . . ... ... 2 Teile
FluBssure (30%). . . . . . . .. 2 Teile
Salpetersdure . . . . . . . . .. 1 Teil

Als Atzmittel fiir Eisen-Kohlenstoff-Silizium-Legierungen mit 10% Silizium
und 0,22—1,35% XKohlenstoff empfehlen Xriz und Posorin folgende Loésung:

Eisenchlorid. . . . . . . . .. 5% Amylalkohol. . . . . . . . . .. 30%
Wasser . . . . . ... .. .. 5% Athylalkohol. . . . . . . . . .. 30%
Salzsdure 1:1 . . . . . . . .. 30%

2. Karbidnachweis. Nach Prining schwirzt alkalische Natriumpikratlésung
siliziumhaltigen Ferritl. Das Atzmittel ist deshalb zum Nachweis von Karbiden
in Siliziumstéhlen nicht zu verwenden. Priring empfiehlt statt dessen Ver-
wendung eines Atzmittels, das aus folgender Vorratslosung hergestellt wird:

20% Gewichts- oder 12,5% MaBteile rauchender Salpeterséure in absolutem Methylalkohol.

Der Methylalkohol kann durch Destillation iiber ungeléschtem Kalk wasserfrei
gemacht werden. 40 Tropfen der Vorratslosung kommen auf 50 cm? Nitrobenzol.
Die so hergestellte Losung wird in dunkler Flasche aufbewahrt und ist mehrere
Monate haltbar.

Wihrend des Atzens bildet sich auf der Schlifffliche eine Haut von organischen
Eisenverbindungen, die nach dem Abspiilen der Probe in Wasser durch Ab-
wischen mit starker Atznatronlosung entfernt werden kann. Danach wird die
Schliffprobe nochmals in Wasser oder Alkohol gewaschen, je nach dem Silizium-
gehalt. Eine Atzdauer von etwa 20 sec wird in den meisten Fillen angemessen
sein. Mit diesem Atzmittel wird nur freier Zementit gefirbt, wihrend Silizium-
ferrit hell bleibt. Das Atzmittel kann auch fiir andere Stihle an Stelle der heien
Natriumpikratlosung verwendet werden, um freies Karbid nachzuweisen. —
Nach den Erfahrungen von BERGLUND héingt die Wirkung des Atzmittels ginzlich
davon ab, ob der Methylalkohol wasserfrei ist. Gewdhnlicher Handelsalkohol
muB} deshalb iiber Kalk destilliert werden.

1 Nach F. KORBER bietet Atzfarbung mit heiBer Natriumpikrat'ssung (16 g Pikrinsiure,
84 g Atznatron auf 100 cm3 dest. Wasser bei 150°C) die Moylichkeit, in Eisen-Silizium-
Le-ierun en den annihernden Geha't an Silizium zu schitzen, wenn keine weiteren Le-
gierunzsbestandteile in Fra:e kommen. Auch in Eisen-Aluminium- und Eisen-Zinn-Legie-
rungen wurden dhnliche Wirkungen durch Anlauffirbungen beobachtet.
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XII. Atzverfahren fiir nitrierte Stiahle.

A. Atzmittel fiir Gefiigeentwicklung.
HEeNGSTENBERG und BorNEFELD empfehlen fiir die Gefiigeentwicklung von
nitrierten Stahlen eine zweifache Atzung:

a) Losung zum Vorétzen: b) Losung zum Nachétzen:
Quecksilberchlorid. . . . . . . . lg Magnesiumchlorid. . . . . . . . 10g
Salzséure. . . . . . . . . . .. 20 cm®  Kupferchlorid. . . . . . . . .. lg
Alkohol . . . . . . . . . . .. 80 cm®  Salzséure, konz. . . . . . . . . 40 cm?3

Alkohol . . . . . . .. . ... 100 cm?

Nach diesem Verfahren sollen die verschiedenen Zonen der nitrierten Rand-
schichten zu unterscheiden sein, die auch durch die Hértetiefekurve angezeigt
werden.

ViLerLra gibt fiir nitrierte Stihle folgendes Atzmittel an:

Kupfersulfat . . . . . . . .. 1,25 ¢
Kupferchlorid. . . . . . . . . 2,60 g
Magnesiumehblorid . . . . . . . 10,0 g
Salzsdure. . . . . . . . . .. 2 cm?
Wasser. . . . . . . ... .. 100 cm?

Die einzelnen Zusitze sind sorgfiltig abzuwiegen und abzumessen, da ein
UbermaB an Kupfersulfat die Farbengegensitze verringert, wahrend ein zu
hoher Kupfer- oder Magnesiumchloridzusatz die Empfindlichkeit des Atzmittels
herabsetzt.

PorTEVIN und SEFERIAN stellten an nitrierten ferritischen Chromstéhlen fest,
daB ein als Nitroaustenit bezeichneter Gefiigebestandteil durch folgende Atzmittel
gefirbt werden kann:

1. Konigswasser bei rascher und tiefer Atzung.

2. Eisenchlorid in salzsaurer Losung -+ 10 proz. Salpetersiure bei langsamer
Atzung. Der Atzangriff kann beschleunigt werden, wenn statt der 10proz.
Salpetersiure 2—3proz. Flufisdure verwendet wird.

3. Das Atzmittel von HoNpa und Muraxami firbt diesen Bestandteil nicht,
wohl aber seine durch Wirmebehandlung hervorgerufenen Zerfallsbestandteile
von martensitischem, troostitischem oder perlitischem Gefiigeaufbau.

B. Tiefenbestimmung von Nitrierschichten dureh Atzmittel.

Nach Versuchen von EprLunp eignet sich alkoholische Salpetersiure fiir
diesen Zweck nicht, wenn die Nitrierung nicht in dem hohen Temperaturbereich
von 600—700° C vorgenommen wird. Die MarBLEsche Atzung (s. S. 146) zeigt
dagegen die Tiefe der Nitrierschicht unabhidngig von der Nitrierungstemperatur.

Nach Joxgs wird bei nitrierten Stdhlen mit weniger als 4% Chrom sowohl
der Rand wie der Kern durch Atzen mit 3proz. alkoholischer Salpetersiure
angegriffen, aber die Oberfliche des Kerns wird beim Atzen passiv.

Atzmittel, die den Kern angreifen und den nitrierten Rand iiberitzen, sind
ungeeignet. Fiir austenitische Stihle dient Atzen mit 3proz. alkoholischer Sal-
petersiure als Schnellpriifung auf die Tiefe der Nitrierschicht.

Weitere Angaben iiber Nitride und Atzmittel zur Erkennung derselben siehe
S. 166.
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XIII. Atzverfabren zur mikroskopischen Untersuchung
von Eisenlegierungen. Nach ,Metals Handbook® 1936 und 1939.

I. Atzmittel zur Gefiigeentwicklung von Eisen und Stahl (Kohlenstoifstihle und niedrig
legierte Stiihle).

Atzmittel

Zusammensetzung ‘

Bemerkungen

|

Anwendung

1a

1b

le

Salpetersiure.

Salpetersiure.

Salpeterséure.

Pikrinsédure.

Salz- und Pikrin-

séure.

Chromsiure

AnlaBfarbung.

5em®  Salpetersiure,
konz. und entweder
95 cm?® Methyl- oder
Athylalkohol, abs.

I em3konz.Salpetersaure
und 99 cm?® Methyl-
oder Athylalkohol abs.

2cem3konz.Salpetersiure
und 98 cm3? Methyl-
oder  Athylalkohol
abs.

4 g Pikrinssure, 100 cm?
abs. oder 95% Athyi-
oder Methylalkohol
(abs. Alkohol nur ver-
wenden, wenn die
Sdure 10% und mehr
Feuchtigkeit enthilt).

5 em® Salzsdure, 1 g
Pikrinsiure, 95 cm3
Athylalkohol.

(Nach ViLELLA u. BAIN.)

10 g Chromsaure (an-
hydr.), 100 cm3
‘Wasser.

(Nach BAEYERTZ.)

Nur klare, weile Salpeter-
sdure verwenden (sp. G.
1,42). Um alle Sdurespuren
zu entfernen und nachtrig-
liche Verschmutzung zu
vermeiden, sollten in Sal-
petersaure oder Pikrinséure
gedtzte Proben wenigstens
in zwei Badern von Athyl-
oder Methylalkohol (absol.)
abgespiilt werden. Danach
ist rasch mit PreBluft oder
Fohn zu trocknen.

Auchverdiinntere Losungen
kénnen verwendet werden.
Korngrenzen des Ferrits
werden nicht so gut ent-
wickelt wie bei Atzmittel 1a.

Am besten nach AnlaB-

behandlung der martensi-

tischen Proben bei 200 bis
250° C (15 min).

Fiir clektroytische Atzun-
gen. Siehe Absatz V.

Saubere und trockene po-
lierte Schliffproben werden
auf einer Heizplatte auf
200—350° C erhitzt,
vgl. 8. 54,

Dieses Atzmittel eignet
sich zur Entwicklung
von streifigem und kor-
nigem Perlit, von Sor-
bit, Ferrit und Korn-
grenzen in Stahl- und
GuBeisenproben. Kar-
bide werden nicht an-
gegriffen.

Fir gehértete oder wir-

mebehandelte Kohlen-

stoffstihle und legierte
Stihle.

Fir QGeftigeentwicklung
nitrierter Stihle.

Fiir alle Gefiigezustinde
von Stahl; 1. gegliiht,
2. normalisiert, 3. ge-
hirtet, 4. vergiitet,
5.kornig gegliiht, 6. aus-
gehirtet.

Zum Nachweis der au-
stenitischen KorngroBe
in martensitischen
Stahlen.

Fir verschiedene Ge-
flige auBer Korngrenzen
des Ferrits. Greift Ze-
mentit sehr rasch, Au-
stenit weniger rasch,
Ferrit und Eisenphos-
phid sehr langsam oder
gar nicht an.

Reihenfolge der Far-
bung:
Perlit,
Ferrit,
Zementit,
Eisenphosphid.
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XIIL. Atzverfahren (Fortsetzung).
II. Atzmittel fiir Sonderstihle (nichtrostende Stihle und Schnellstihle).

NT. Atzmittel | Zusammensetzung Bemerkungen Anwendung

6 | Eisenchlorid. 5 g Fisenchlorid, 50 cm? Fir Geftigeentwicklung
Salzsdure, 100 cm? austenitischer  Nickel-
Wasser. stéhle.

(Nach RorLasox.)

7 | Kénigswasser. 3 Teile Salzsiiure, konz. | Die Mischung sollte vor | Fir Gefugeentwicklung
1 Teil Salpetersiure, | Gebrauch 24Stunden stehen. | nichtrostender Stahle.
konz. Fiir raschen Angriff unver-

(Nach PoRTEVIN.) diinnt zu verwenden, erfor-
dert  sorgfaltige Hand-
habung.

8 | Chromsalzsaure. |25 Teile Salzsiure, konz. | Die Angriffsgeschwindigkeit | Fiir wérmebehandelten
5—50 Teile 10proz. | der Losung stuft sich nach V 2 A-Stahl.
Chromségure. dem Gehalt an Chromséure.

(Nach NEWELL.)
9 | Eisenchlorid und | Gesittigte Losung von| Unverdiinnt verwenden. Gefiigeentwicklung

10a

10b

10¢

10d

Salpetersdure.

In Glyzerin ge-
mischte
Sauren.

Berglund-Meyer,

Eisenchlorid in Salz-
siure mit etwas Sal-
petersiaurezusatz.

1 Teil Salpetersaure,
2 Teile Salzsiure,
3 Teile Glyzerin.

(Nach ViLELLA.)

2 Teile FluBsédure, 1 Teil
Salpetersdure, 2 bis
4 Teile Glyzerin.

(Nach ViLELLA.)

1 Teil Salpetersaure,
3 Teile Salzsiiure,
2 Teile Glyzerin.

(Nach ViLELLA.)

1 Teil Salpetersiure,
2 Teile Salzsiure,
2 Teile Glyzerin, 1 Teil
Wasserstoffsuperoxyd.

(Nach VILELLA.)

Handbuch.

Probe vor dem Atzen in

heiBem Wasser anwéirmen.

Beste Ergebnisse durch ab-

wechselndes Polieren und
Atzen.

Die Glyzerinmenge kann
dem zu dtzenden Werkstoff
angepalit werden.

Nur bei geniigend Zeit ent-
wickelt die Losung das Ge-
fiige rein austenitischer Le-
gierungen, bessere Ergeb-
nisse werden aber mit Atz-
mittel 10d erhalten.

Der Salzsiuregehalt kann

abgeéndert werden, wenn

die Losung zu rasch oder zu

langsam  angreift. = Am

besten mit abwechselndem

Polieren und Atzen anzu-
wenden.

nichtrostender Stéhle.

Gefiigeentwicklung von
Fisen - Chrom -Legierun-
gen mit mittlerem und
hohemKohlenstoffgehalt
und von Schnellstahl.
Auch firr Eisen-Chrom-
Legierungen mit Zusatz
von Al, W, V, Mn, Mo.

Gefiigeentwicklung sili-
ziumreicher  Legierun-
gen.

Fiir Gefiigeentwicklung
von Hisen-Chrom-Legie-
rungen mit niedrigem
Kohlenstoffgehalt, teil-
weise austenitische Ei-
sen-Chrom-Legierungen
und Hadfield-Mangan-
Stahl. Auch geeignet
fiir Nickel-Chrom-Legie-
rungen.

Fiir Eisen-Chrom-Nickel,
Kisen - Chrom - Mangan-
und alle anderen auste-
nitischen Eisen-Chrom-
Legierungen.

10
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XIIT. Atzverfahren (Fortsetzung).
Nr. Atzmittel i Zusammensetzung ‘ Bemerkungen ] Anwendung
11 | Oxalséure. 10 g Oxalsiure auflose | Fiir elektrolytische Atzun- | Fiir austenitische nicht-
in 100 cm® Wasser. |gen. Schliffprobe als Anode, | rostende Stiihle, Nickel-
| (Nach ELLINGER.) Blechstreifen aus Platin | legierungen wie Monel-
‘ oder nichtrostendem Stahl | metall, auch fir Anti-
? als Kathode, Abstand etwa mon.
‘ 2,56 cm. Stromquelle 6 V-
| Batterie.  Ausscheidungs-
] karbide in nichtrostenden
Stahlen werden in 10 bis
15 sec angegriffen, das Ge-
, fiige in 1 min entwickelt.
12 | Sduremischung | 30 em?® Salzsaure, 10 cm?® | Fiir nichtrostende Stéhle Atzwaschen.
mit  Kupfer-| Salpetersiure  mit | u. a. nickel- und kobalt-
chlorid. i Kupferchlorid séatti- reiche Stahle.
gen und 20—30 min
vor Gebrauch stehen-
lassen.
13 | Salpetersiure- 30 cm?® Salpetersdure, Atzwaschen, Fiirnichtrostende Stéihle
Essigséure. 20 cm® Essigsiure. und nickel- und kobalt-
reiche Stahle.
14 | Salzséure-Sal- 10 em?® Salzsiure, 3 cm3 Atzdauer 2—10 min Fir  KorngréBenent-

petersiure. Salpeterséure, 100 cm?® wicklung von gehirte-
Methylalkohol. (Nach tem~ und vergiitetem
SNYDER u. GRAFF.) Schnelldrehstahl.
15 | Ferrizyankalium |30 g Ferrizyankalium, | Frisch ansetzen, kochend | Zur Unterscheidung zwi-
30g Kaliumhydroxyd, verwenden. schen Ferrit und dem o-
60 cm?® Wasser. Bestandteil in Fe-Cr-,Fe-
(Nach BURGESS u. Cr-Ni-,Fe-Cr-Mn-u.ihn-
Foreuna.) lichen Legierungen. Der
a-Bestandteil erscheint
hellblau, Ferrit gelb.
16 | Kupfersulfat. 4 g Kupfersulfat, 20 cm? Fiir nichtrostenden
Salzséure, 20 cm?® Stahl. Auch zur Fest-
Wasser. stellung der Tiefe von
(Nach MARBLE.) stickstoffgehirteten
Randzonen.
3 | Salzsdure-Pikrin- s. Absatz T. FiirFe-Cr, Fe-Cr-Ni-und
saure. Fe-Cr-Mn-Legierungen.
III. Phosphorseigerungen, Phosphide und Kraftwirkungsfiguren.
Nr. Atzmittel Zusammensetzung Bemerkungen l Anwendung
17a { Kupferchlorid. 1g Kupferchlorid, 4 g|Die Salze werden in der | ZumNachweisvon Phos-

Magnesiumchlorid,
1 em? Salzsaure, konz.
. 20cm3 Wasser und
| 100 cm?® Alkohol abs.
‘ (STEAD.)

geringstmaoglichen Wasser-
menge heifl gelsst. Die Probe
wird mit einer diinnen
Flussigkeitsschicht bedeckt
und 1 min stehengelassen,
danach wird die Fliissigkeit
abgeschwenkt, neue Fliissig-
keit wird aufgetragen und
wieder 1 min stehengelassen.
Dasist so oft zu wiederholen,
bis die gewiinschte Wirkung
erzielt ist. In kochendem

Wasser u. Alkohol abspiilen.

phorseigerungen  oder

anderen in fester Lésung

enthaltenen Elementen.

Von RUDER zum Atzen

von Eisennitrid emp-
fohlen.




Gefiige und Tiefe der Nitrierschicht bei Nitrierstdhlen. Karbide, Nitride, Wolframide. 147
XIIL Atzverfahren (Fortsetzung).
Nr. Atzmittel Zusammensetzung Bemerkungen | Anwendung
17b | Kupferchlorid. |40 cm?® Salzsiure, konz. | Kalt zu verwenden. Atz-|Zum Nachweis von
30 cm3 Wasser, 5¢g dauer etwa 10 sec. Kraftwirkungslinienund
Kupterchlorid, 25¢m? ihrem Feingefiige, auch
Athylalkohol. fir Ausscheidungshér-
(Fry.) tung von Stahl.

18 | Neutrale Natri- |1 g Natriumpikrat, Das Salz ist mit Alkohol gut | Zur Unterscheidung von
umpikrat- 100 em3 Wasser. auszuwaschen, um einen | Phosphid und Zementit,
13sung. (Nach MaTwererr.) | UberschuB an Pikrinsdure | ersteres wird gefarbt.

oder Alkali zu entfernen.
20 min in der kochenden
Losung atzen.
19 | Chromsaure und |8 g Chromséure, 100 em?® ’ Zuerst in Pikrinsiure (Nr.2) | Zar Unterscheidung von

AnlaBfarbung.

Wasser.
(Nach KUNKELE.)

!

dtzen, dann 1 min in Chrom-
sdure. Anlassen auf Heiz-
platte bei etwa 250° C

Eisenphosphid und Ze-
mentit in Steadit. Eisen-
phosphid erscheint

| | 1 min. heller,
IV. Gefiige und Tiefe der Nitrierschieht bei Nitrierstihlen.
Nr. Atzmittel ’ Zusammensetzung ] Bemerkungen } Anwendung
20 ;Kupfersulfat und r In 100 cm3 Wasser auf- | Die Salze sind sehr genau | Zeigt die Gesamttiefe,
. Kupferchlorid. | 16sen: 125 g Kupfer- | abzuwiegen.  Schliffprobe
i sulfat, 2,50 g¢ Kupfer- | beim Atzen eintauchen. ' schiedenen Zonen ni-
chlorid, 10g Ma- ﬁtrierter Randschichten
gnesiumchlorid, 2em? | 'von Chrom-Vanadium-
konz. Salzsiure, mit | Stéhlen und Nitrierstih-
95% Athylalkohol auf ! 1 len.
1000 em? auffiillen. |
| (Nach ViLELra.)

21 | Pikrin- und Sal-| 10 Teile 4proz. Pikrin-| Am besten Probe vor dem | Tiefe der Randzone und
petersiure in| séure in Alkohol,1Teil | Atzen auf 800° C erhitzen. | Gefiigeentwicklung bei
Alkohol. 4proz. Salpetersiure | Nitrierstihlen.

in Alkohol. ‘
1 | Salpetersaure. 8. Abschnitt T. ‘ |
16 | Kupfersulfat. s. Abschnitt 1L i
V. Karbide, Nitride, Wolframide.

Nr. Atzmittel Zu<ammensetzung ‘ Bemerkungen Anwendung

22 | Natriumpikrat, |2g Pikrinsaure, 25 g Na- | 5—10 min in der kochenden | Farbt Zementit, aber
alkalisch triumhydroxyd auf|Lésung dtzen. Die Losung | kein Chromkarbid. In

100 em?® mit Wasser
auffiillen.
(Nach I.e CHATELIER.)

Wolframstahlen werden
Eisen-Wolframid (Fe, W)
und Eisen-Wolframkar-
bid (Fe,W,C) rascher
gefarbt als Zementit.
Wolframkarbid  wird
nicht angegriffen. Greift
Sulfide an. Farbung des
Korngrenzenzementits
in langsam abgekiihlten
itbereutektoiden
I Stéhlen.

10*

ist bei gleichem Volumen zu

halten und mit Lackmus-

papier auf Alkalinitit zu

prifen. Vorzuziehen ist

elektrolytisches Atzen bei

Raumtemperatur, etwa
40 sec bei 6 V.,
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XIII. Atzverfahren (Fortsetzung).
Nr. l Atzmittel Zusammensetzung Bemerkungen Anwendung
23 | Wasserstoff- 10 cm? Wasserstoffsuper- | Frisch ansetzen, Atzdauer | Eisen-Wolframid in
superoxyd und | oxyd, 20 cm® 10% Na- 10—12 min. kohlenstofffreien Eisen-
Natrium- triumhydroxydlosung Wolfram - Legierungen.
hydroxyd. in Wasser. Bei Gegenwart von Koh-
(Nach Yarsgvirch.) lenstoff schwirzt die
Losung den Bestandteil
(FeW +4 W(C?) im Ver-
hiltnis zur Kohlenstoff-
menge. Wolframkarbid
wird geschwirzt.
24a | Ferrizyankalium- | 10 g Ferrizyankalium, | Frisch ansetzen, kalt oder | FarbtChromkarbideund
losung. 10 g Kaliumhydroxyd | hei zu verwenden. Atz- | Wolframide in Wolfram-
100 cm® Wasser. daver 5—10 min. und Schnellstahlen. Ge-
(Nach MURAKAML.) fugeentwicklung  von
Stellit. Férbt bei Raum-
temperatur ternire Kar-
bide (Fe;W,C) oder
(Fe,W,C) in wenigen
Sekunden, Fisenwolfra-
mid (Fe;W,)in mehreren
Minuten, Zementit wird
kaum angegriffen.
24b | Ferrizyankalium. | 1—4 g Ferrizyankalium, { In frisch angesetzter Lo- | Zur Unterscheidung von
losung. 10gKaliumhydroxyd, | sung etwa 15 min, kochend. | Karbiden und Nitriden.
100 ecm3 Wasser. Zementit  wird  ge-
(Nach ComSTOCK.) schwirzt, Perlit er-
scheint braun, grofere
Nitride bleiben unver-
andert.
25 | Zyannatrinm. 10 g Zyannatrium, Elektrolytisch atzen, 5 min | Farbt Karbide, ohne
90 cm® Wasser. oder mehr bei 6 V mit|Austenit oder Korn-
(Nach ArRNESS.) Kathode aus #hnlichem | grenzen anzugreifen.
Werkstoff.
4 | Chromséure. 10 g Chromségure, 30—90 sec bei 6 V mit | Firbt Zementit rasch,
100 em® Wasser. Kathode aus Platin oder | Austenit langsamer, Fer-
(Nach BAYERTZ.) nichtrostendem Stahl bei|rit und Eisenphosphid
2—2,5 cm  Elektrodenab- | sehr langsam oder gar
stand. Atzdauer abhingig nicht.
vom zu é&tzenden Werk-
stoff.
11 | Oxalsdure. 10gOxalsiiurein 100cm? | Fiir elektrolytische Atzun- | Nachweis von Karbiden
Wasser. gen mit Kathode aus Platin in nichtrostenden

(Nach ELLINGER.)

oder nichtrostendem Stahl
bei 2,5 em Abstand. Strom-
quelle 6 V-Batterie. Zur
Farbung der Ausscheidungs-
karbide in nichtrostenden
Stahlen ist mit geringerer
Voltzahl zu arbeiten.

Stéahlen.
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XIV. Atzverfahren fiir GuBeisen.

A. Atzmittel fiir Gefiigeentwicklung?®,
1. Pikrinsdure. Nach Borron eignet sich folgende Losung fiir die Gefiige-
entwicklung von Grauguf:

Pikrinsgure (ges. alkoh. Losung. 78 Teile ;e Losung wirkt schnell und gleichmé8ig und

Salpetersdure . . . . . . . . 2, entwickelt deutlich das Gefiige von Ferrit,
Wasser. . . . ... ... 20 Perlit und Steadit. Eine Atzdauer von 4—5 sec
geniigt fiir die Beobachtung bei stirkeren VergréBerungen. — Da der Graphit im

GrauguB leicht ctwas Atafliissigkeit eindringen 1aBt, ist dic nach dem Trocknen aus-
schwitzende Flissigkeit zur Vermeidung ortlicher Fleckenbildung sorgfiltig zu entfernen.

Pikrinsdure . 5% Fiir GuBleisen mit hohem Chrom- und Kohlenstoffgehalt empfiehlt
Salzsiure . . 2,5%  VALENTA nebenstehende Losung. Atzdauer fiir: GuBeisen (y-Zu-
Eisenchlorid . 2% stand), 15sec. GuBeisen (5-Zustand) Bruchteile von Sekunden.

2. Ammoniumpersulfat. Eine 10 proz. Ammoniumpersulfatlésung greift sowohl
Ferrit wie Perlit an, Steadit bleibt weil. Das Atzmittel ist geeignet zur Unter-
scheidung geringer Ferritanteile von Phosphid bei schwachen VergréBerungen.

3. Salpetersiiure. Alkoholische Salpetersiure wirkt im wesentlichen wie Pikrin-
séure, sie wird aber seltener verwendet, da sie die Schlifffliche stirker aufrauht. Fir
bestimmte GrauguBarten mit hohem Siliziumgehalt empfiehlt CampBELL leichtes
Atzenmit2proz.Salpetersiurelssung, umPerlit und Silizium-Ferrit zuunterscheiden.

Zum Nachweis der Anordnung von Phosphideutektikum im GrauguB dient
eine Tiefatzung mit einer Losung aus 25 cm? Salpetersidure (1,40) und 75 cm?3
Alkohol. Die Grundmasse wird stark angegriffen und erscheint dunkel, das
Phosphideutektikum bleibt erhaben stehen. Atzdauer 1—3 min.

4. Metanitrobenzolsulfonsiure. Nach pE REYNA und DAERNIS eignet sich
eine 5proz. Losung von Metanitrobenzolsulfonsiure in Athylalkohol zum Atzen
von weillem Roheisen, insbesondere von HartguB.

b. Phosphorsiiure. Zum Nachweis von Schwefel in den Graphitblittern dient
nach Borrox folgendes Verfahren:

- Die polierte Schlifffliche wird mit einer diinnen Schicht von Phosphorsiure
(2 cm3 auf 90 cm3 Wasser) iiberstrichen und im Mikroskop mit dem 16 mm-
Objektiv beobachtet. Bei Gegenwart von Schwefel bilden sich Blasen von
Schwefelwasserstoff, die ans dem Graphit hervortreten. Das Metall wird lingere
Zeit von der Sdure nicht angegriffen.

B. Atzverfahren zum Nachweis von Phosphid und Zementit im Steadit.
Eisenphosphid erscheint in freier Form gewdhnlich nur im GuBeisen, wo
es als Bestandteil des terniren Eutektikums Eisen-Kohlenstoff-Phosphor, das die
Bezeichnung Steadit erhielt, auftritt. Steadit dhnelt oft dem Ledeburit, hat
in der Regel aber ein feineres, punktartiges Gefiige, deshalb sind beide leicht
voneinander zu unterscheiden. Gegliihte Gufeisenproben zeigen nur pseudo-
binéres Phosphideutektikum.

1 Um in GuBeisen die Form und GroBe der Graphitteilchen abschitzen zu konnen, be-
sonders fiir Ausfiihrung von Mefl- und Zshiverfahren, empfiehlt GirarDET die sorgfiltig
polierte Schliffoberfliche mit folgender Losung zu #dtzen:

Salzsdure 25 cm®, Wasser 100 cm®,  Nickelchlorid, anhydr. 5 g, Chromséiure 10 g.
Das Atzmittel wird mittels Glasstab auf die Probe gebracht und nach kurzer Einwirkung
mit Ammoniakwasser oder Alkohol abgespiilt.
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1. Tiefitzung mit Salpetersiure zum Nachweis von Menge und Verteilung des
Steadits. Einen Uberblick iiber Menge und Verteilung des Phosphideutektikums er-
gibt nach STEAD und nach GogreNs und PorNscEN Tiefitzung mit 20 proz. wisse-
riger Salpetersiure (Atzdauer etwa 2min). Das Phosphideutektikum wird nicht ange-
griffen und hebt sich hell von dem stark abgebauten Grundgefiige ab. Auf die Weise
kann der Mengenanteil leicht abgeschiitzt werden, zugleich 148t die Anordnung
Riickschliisse auf das Primargefiige zu. Es ist notwendig, die Proben zu polieren.

2. Alkalisches Natriumpikrat. Alkalisches Natriumpikrat greift nur den
Zementit des Steadits an, Phosphid bleibt hell (vgl. Abb. 336).

3. Neutrales Natriumpikrat. Nach Marweierr konnen Phosphid und
Zementit durch Atzen mit neutralem Natriumpikrat unterschieden werden, da
dieses nur das Phosphid schwirzt.

Eine ganz neutrale Losung wird nach JuxeBLUTH durch einfaches Neutralisie-
ren des alkalischen Natriumpikrates nicht erzielt, eine solche muB# vielmehr
durch Umkristallisieren des festen Salzes hergestellt werden. Aus einer ge-
sittigten wisserigen Losung von Pikrinsdure wird durch Zusatz von kalter ge-
sattigter Sodalosung Natriumpikrat ausgefallt. Der Niederschlag wird gefiltert
und mit kaltem Wasser ausgewaschen, danach in warmem Wasser gelost und
dreimal umkristallisiert.

Bei der Verwendung von Natriumpikrat ist zu beachten, daB es ein leicht
explodierender Stoff ist, der mit Vorsicht zu handhaben und nicht durch Er-
wiarmen zu trocknen ist.

Zum Atzen wird eine schwach gesiittigte wisserige Losung im kochenden Zu-
stand verwendet. Die Atzdauer betrigt etwa 1/, Stunden, wihrend das alkalische
Natriumpikrat den Zementit in der kurzen Zeit von 3 min schwiirzt.

Die Losung ist vor Gebrauch immer frisch anzusetzen, da bereits wenige Tage
alte Losungen keine zuverlissigen Ergebnisse liefern.

4. Ferrizyankalium. Das von MURARAMI eingefithrte Atzmittel, das ins-
besondere zur Kenntlichmachung von Karbiden in Chrom-Wolfram- und Schnell-
stidhlen dient, eignet sich nach A.MEYER (2) auch zur Unterscheidung von
Zementit und Phosphid im terniren und pseudobiniren Phosphideutektikum.
Die Losung wird auf 60° C erwirmt. Nach wenigen Sekunden nimmt das Eisen-
phosphid je nach Atzdauer eine hellgelbe bis gold- oder dunkelbraune Firbung
an; der Zementit bleibt bis dahin ginzlich unangegriffen, erst bei lingerem Atzen
wird das Eisenphosphid dunkel und aufgerauht und beginnt auch der Zementit sich
zu fiarben. Die Abb. 33a bis ¢ zeigen terndres Phosphideutektikum in perlitischer
Grundmasse und die Wirkung von drei verschiedenen Atzmitteln auf eine gleiche
Gefiigestelle. R.MrrscHE empfiehlt Ferrizyankalium fiir den gleichen Zweck,
atzt aber das Gefiige vorher mit alkoholischer Salpetersiure.

5. Phosphidiitzung nach Heike und GERLACH.

Losung 1 2% Salpetersiure in Alkohol; 10 g Eisenchlorid,
Losung 2 100 cm® dest. Wasser, 2 g Eisensulfat;
100 ,, Athylalkohol; Losung 3 10% Kaliumhydroxydlésung,
10 ,, konz. Salzsiure, gesitt. mit Kaliumpermanganat;
10 g Weinsteinsaure, Losung 4 10% Kaliumhydroxyd.
10 g Alaun,

Ausfithrung: Einige Sekunden in Losung 1, dann abspiilen und trocknen, kurze Zeit mit
Lésung 2 dtzpolieren, ohne Abspiilen in Losung 3 tauchen, sogleich anschlieBend in Losung 4
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{1 min), wenige sec zuriick in Losung 3, in Wasser
abspillen und trocknen. Zementit bleibt hell,
Phosphid wird hell- bis dunkelbraun gefarbt,
Grundmasse erscheint dunkler oder blaulich getont.
Wird die gewiinschte Farbung nicht erreicht, ist
das Verfahren ab Losung 3 zu wiederholen.

Atzung nur mit Losung 2 und 3 ergibt keine
befriedigende Wirkung.

6. Brom-Bromkalium.

Nach PorTEVIN dient zur Firbung des Eisen-
phosphids eine frisch zubereitete Lésung von 5 g
Natriumhydroxyd in 20 cm® Wasser, der 1 cm?®
Brom zugesetzt wird. Dis Atzung wird in der
kalten Losung vorgenommen.

GIrARDET gibt fiir den gleichen Zweck das
nachstehende Verfahren an:

Losung A (in Flaschen mit eingeschliffenem Glas-
stopfen aufbewahren)
Bromkalium 15 g, Wasser 30 cm3, Brom 15 g.

Losung B (in Flaschen mit Gummistopfen auf-
bewahren)
Natriumhydroxyd 20 g, Wasser 50 cm®.

Vor Gebrauch sind einige Tropfen B in einem
Uhrglas mit der gleichen Tropfenmenge A zu ver-
setzen. Die Mischung wird mittels Glasstibchen
umgeriihrt und auf die Schlifffliche gebracht. Nach
3—b5 min ist mit Ammoniakwasser abzuspiilen.
Beim weiteren Abspillen und Trocknen ist darauf
zu achten, daB die Schlifffliche nicht beriihrt wird,
da diese von einer sehr empfindlichen Haut be-
deckt ist. Das Eisenphosphid erscheint blau oder
braunlich und 18t den Aufbau des Eutektikums
deutlich erkennen.

7. Atzanlassen. StEAD (3) und Wist (2)
beobachteten, dafl Eisenphosphid sich beim
Anlassen langsamerfirbt als Zementit. Letzter
zeigt eine lachsrosa Farbung, wenn das
Phosphid erst blaBgelb gefirbt ist (Tabellen
S. 55, 56, 152). CzocHRALSKI (1) empfiehlt
15—20 min bei 280° C anzulassen.

Nach Borron kénnen die Farbengegen-
sétze durch ein dem Anlassen vorausgehendes
ganz leichtes Atzen der Schliffprobe mit einer
2proz. Phosphorsiurelosung verstirkt werden.
Nach JuneBrLUTH erfordert dieses Verfahren
von BorTox jedoch grofie Erfahrung, wenn
gute Ergebnisse erzielt werden sollen,

Nach Gorrexns und DOBBELSTEIN ist
die Schlifffliche nach dem Anlassen leicht
abzupolieren, so daB die den Zementit
bedeckende leichte Oxydhaut entfernt wird,

Nachweis von Eisenphosphid und Zementit
im terndren Phosphideutektikum (Steadit).

Abb. 33a. Perlitisches GuBeisen mit ternidrem
Phosphideutektikum, Atzung: alkoholische
Salpetersdure. (Vergr. x 1000.)

Abb.33b. Atzung: alkalisches Natriumpikrat.
Zementit im Eutektoid (Perlit) und im Eutekti-
kum (Steadit) dunkel gefiirbt. (Vergr. x 1000.)

Abb. 33¢. Atzung: Ferrizyankalium bei 60° C.
Eisenphosphid im Steadit goldbraun gefirbt.
(Vergr. x1000.)
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wihrend die der anderen Gefiigebestandteile haften bleibt. Hierdurch wird ein
fiir photographische Wiedergabe geeigneter Farbengegensatz erzielt.

Die beim Anlassen von GrauguB entstehenden Farben sind in nachstehender
Tabelle zusammengestellt.

AnlaBfarben bei GrauguBlproben.

Farbe der Probe bei Beob- " ; .
a(?lftueng mitjl;lglz}ewaffnetem Farbe aggz g(:gg%;b%sggl%t&fugg der
Steadit X 100 | weill
X 500 | weille Grundmasse mit dunklen Punkten
Graphit X 100 | schwarz, glanzlos, mit purpurnen Réndern
schwach wahrnehmbar X 500 | viele blane Punkte an den Rindern
gelb Ferrit X 500 | braun mit blauen Punkten
Perlit X 500 | Zementit: wei, Ferrit: braun
durchschnittliche Farbung bei 100 facher Ver-
i groferung: gelblich-braunlich
Steadit 1 X 100 | hellgrau
X 500 | graue Grundmasse mit Purpurflecken
iberwiozend b Graphit X 500 | rot, purpur und weil an den Réndern
u erzlio(.en rautl, Ferrit; X 500 | braun bis purpur, mit blauen Punkten
noch kein purpur Perlit <100 | braun
durchschnittliche Fairbung bei 100facher Ver-
groBerung: hellbraun
Steadit x 100 | das Eutektikum zeigt dunkle Punkte
X 500 blaue Punkte, die Dendriten haben rot-
liche Rénder
Graphit stirker blau und weniger purpur an den
dunkelbraun, in pur- Réndern
pur iibergehend Ferrit . wie Graphit
Perlit ‘ . purpur und braun. Der Perlit 148t sich
‘ | nicht auflésen
ﬁ durchschnittliche Farbung: braun mit purpurnen
i Schattierungen
Steadit X 100 | purpurne Rénder
i X500 | Grundmasse gelbrot
purpurrot mit blauen | Graphit wie vorher
Punkten Ferrit blau und wei§
Perlit rot und purpur
‘, durchschnittliche Farbung: rot und blau
Steadit ‘\ X 500 | rotliche Grundmasse mit weien Punkten
Graphit | weillblaue Rander. Bei stirkerer VergroBe-
A . rung erscheint Netzgefiige
blaulichweil Ferrit weil und blau
Perlit blau und purpur

durchschnittliche Farbung: blau und weiB

Das Anlaliverfahren ist besonders geeignet, das Netzgefiige des Graphits

sichtbar zu machen.

KinkeLE empfiehlt fiir die Erforschung von Zusammensetzung und Ge-
fiigeaufbau von Phosphideutektikum in GuBeisen das folgende Verfahren:



Primérgefiigedtzung von GulBeisen. 153

Die polierte Probe wird zuerst in Pikrinséure gedtzt, bis das perlitische Ge-
fiige gut entwickelt ist, dann gewaschen und getrocknet. Nachdem die Probe
etwa 1 min lang in eine kochende Losung von 5—8% Chromsdure getaucht
wurde, wird sie wieder gewaschen und sorgfiltig getrocknet. Zuletzt wird die
vorgedtzte Probe auf einer Heizplatte angelassen. Bei Proben mit vorwiegend
ferritischem Gefiige ist nur ein leichtes Anlassen erforderlich. Wenn das An-
lassen richtig ausgefiihrt wird, bleibt der Zementit hell, das Phosphid erscheint
gefirbt und der Perlit dunkel. Der zwischen Eisenkarbid und Eisenphosphid
auf diese Weise hervorgerufene Gegensatz beruht auf der Wirkung der Chrom-
sdure, die die Oberfliche des Phosphids leicht aufrauht.

Wird die angelassene Schliffprobe zwecks Entfernung der AnlaShaut mit
alkoholischer Salzsdure behandelt, danach gewaschen, getrocknet und von neuem
angelassen, so farbt sich das Eisenkarbid vor dem Eisenphosphid und letzteres
erscheint hell bzw. weil.

C. Primirgefiigeiitzung von GubBeisen.

F. RorL verwendet die Baumannprobe zum Nachweis des Primirgefiiges
bei grauem und weillem Gubeisen. Nach R. MirscHE kann auch das Ober-
hoffersche Atzmittel zur Primirgefiigeentwicklung von GuBeisen dienen, es ist
jedoch nicht in allen Fillen geeignet.

1. Schwefelsiiure. Zur Primirgefiigeentwicklung von GuBeisen und Temper-
guBl empfiehlt H. Juricu ein Verfahren, bei dem konzentrierte Schwefelsiure
in Verbindung mit reduzierenden Stoffen wie Ameisensiure, Borsiure oder Bor-
salzen der wirksame Bestandteil ist.

Die Schwefelsaure wird tropfenweise auf die Schlifffliche gebracht, sodann
wird die erforderliche Menge Ameisen- oder Borsiure oder Borsalz (etwa im
Verhiltnis 1:1) hinzugegeben und mittels eines Holzspanes vermischt. Je leichter
oxydierbar die Probe ist, um so mehr Reduktionsmittel ist zuzusetzen. Wichtiger
als das Mengenverhiltnis ist, dafl die Zersetzung der Zusatzmittel erst wihrend
des Atzens erfolgt. Es sind chemisch reine Borsiure und wasserfreie Borate zu
verwenden.

Nach Einwirkung von einigen Sekunden wird die Probe abgespiilt. Nach
Bedarf ist das Verfahren zu wiederholen. Entsteht trotz des Zusatzes eine
Oxydhaut auf der Schlifffliche, so ist diese abzupolieren und das Verfahren zu
wiederholen.

Bei diesem Atzverfahren werden besonders die phosphor- und schwefelreichen
Stellen angegriffen und dunkel gefirbt, da der Loslichkeitswiderstand an diesen
Stellen wahrscheinlich geringer ist. Eine sekundire Atzwirkung der Schwefel-
sédure erfolgt nicht, wenn die Oxydation der Schlifffliche durch Gegenwart eines
der genannten Reduktionsmittel verhindert wird. Diese Oxydation nimmt mit
steigender Menge und GréB3e der Graphitblittchen zu, deshalb geniigt bei Hamatit-
eisen und GrauguB8 mit grobem Graphit einmalige Behandlung mit Borsiure
nicht, sondern es ist mehrmaliges Atzen mit Abpolieren zur Entwicklung des
Primérgefiiges erforderlich.

2. Salpetersiiure-Chromséiure. Nach M. A. Woob eignet sich zur Entwicklung
eines primiren Netzgefiiges in GuBeisen kurzes Atzen mit 4 proz. Salpetersiure,
gefolgt von 2 min langem Eintauchen in wisseriger 10 proz. Chromséure. Danach
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SchwarztemperguB, gefitzt mit verschiedenen
Primirgefiige-Atzmitteln, dargestellt durch
Abbildungen der gleichen Probenstelle.

Abb. 34a, Phosphoritzung nach OBERHOFFER;
keine Wirkung. (Vergr. x100.)

Abb. 84b. Primirgefiigeitzung nach JURICH;
Andeutung von Dendriten durch Dunkel-
firbung bestimmter Zonen. (Vergr. X 100.)

Abb, 84c. Natriumpikratfarbung nach
A MEYER; die Stellen, die der urspriinglichen
Anordnung des Zementits in der GuBprobe vor
dem Tempern entsprechen, sind bei der Farbung
hell geblieben, Salpetersiureitzung zeigt beidie-
ser Probe ein rein ferritisches Gefiige mit Tem-
perkohlenestern, esist kein gebundener Kohlen-
stoff in Form von Zementit mehr vorhanden.

Atzverfahren fiir mikroskopische Untersuchungen von Eisenlegierungen.

ist zwecks Entfernung der Gelbfirbung kurz
abzupolieren und das abwechselnde Atzen
und Abpolieren zu wiederholen, bis das Netz-
gefiige deutlich herauskommt. Besonders
leicht soll das Netzwerk nach einer Warme-
behandlung bei 850—900° C erscheinen.

Natriumpikratfarbung von Weitempergus.

Abb. 35a u. b. Die beim Glilhen von Weilitempergu ent-

stehende Haut bleibt bei der Natriumpikratfirhung der Schliff-

fliche hell, desgl. oxydhaltige Randporen, die tiefer in die
Probe hineinreichen. (Vergr. x10.)

3. Natriumpikrattirbung. Nach A. MEYER
kann alkalisches Natriumpikrat zum Nach-
weis von Primirgefiige in GuBeisen und
Tempergull dienen, wenn die Proben nach
der iiblichen Behandlung mit kochender
Losung etwa 7—10 min in der abkiihlen-
den Losung verbleiben. Danach erscheint
die Schlifffliche mit einer dunkelfarbigen
Haut iberzogen.

GrauguBl zeigt selten dendritisches,
meistens globulitisches Gefiige, die Netz-
maschen entsprechen den Randzonen der
Primirkristalle, in die zumeist das Phos-
phideutektikum eingelagert ist. Die iibliche
Behandlung mit kochender Losung und
anschlieBendem Abspiilen 148t die ferritische
oder perlitische Grundmasse hell und farbt
nur das Phosphideutektikum dunkel, so daf3
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es im Schliffbild bei den fiir Beobachtung von Primirgefiige iiblichen schwachen
VergroBerungen schwer vom Graphit zu unterscheiden ist. Bei der gefirbten
Schlifffliche liegt das Phosphideutektikum in einer heller geténten Zone, auf
diese Weise tritt das Tannenbaum- oder Netzgefiige in Erscheinung.

Am deutlichsten wird das Tannenbaumgefiige durch Natriumpikrat in
Schwarzkern-Tempergulproben entwickelt. Das Gefiige dieser Proben besteht
in der Regel aus einer ferritischen Grundmasse mit Temperkohlenestern, Phosphid-
eutektikum ist nicht vorhanden, gebundener Kohlenstoff meistens nur noch
in der Randzone oder gar nicht. Die Natriumpikratfirbung 148t deutlich das Bild
des urspriinglich weilen Roheisens erstehen, und zwar erscheinen die Zonen
ungefirbt, die der Anordnung des Zementits vor dem Tempern entsprechen
(s. Abb. 34a bis e).

In Weillkern-Tempergufl dagegen wird kein Tannenbaumgefiige durch die
Farbung mit Natriumpikrat entwickelt, die Schlifffliche firbt sich gleichmiBig
dunkel, nur die oxydische Haut bleibt hell und hebt sich deutlich von der iibrigen
Schlifffliche ab (s. Abb. 35a und b).

Fiunfter Abschnitt.

Schleif-, Pdlier- und Atzverfahren fiir Hartmetalle,
Wolfram und Wolframlegierungen.

I. Schleifen und Polieren von Hartmetallen.

1. Die Schliffherstellung von stellitartigen Legierungen bietet keine nennens-
werten Schwierigkeiten. Das Vorschleifen von vorwiegend aus Wolframkarbid
bestehenden Hartmetallen wird nach K. SCHROTER am besten auf Carborundum-
scheiben mit weicher Bindung vorgenommen. Es ist ratsam, bei angelieferten
Proben Bruchflichen und nicht bereits vorhandene ebene Flichen zu schleifen,
da die letzteren AuBenflichen mit einem vom Inneren der Probe abweichenden
Gefiige sein konnen.,

Das Fertigschleifen erfolgt auf GuBeisenscheiben mit Doppellagerung, wie
es in Diamantschleifereien iiblich ist.

Die Scheiben haben einen Durchmesser von etwa 35 cm und sind auf Spitzen
zwischen Hartholzbuchsen gelagert. Bei einer Umdrehungsgeschwindigkeit von
etwa 2000 Umdr/min wird mit einer Aufschlimmung von fein zerstoBenem
Abfalldiamant in Olivenél geschliffen, am besten mit einer Mischung folgender
Diamant-Bort-Kérnungen: Koérnung 6 = 3—8 4, Kérnung7 =3 ¢ und Kor-
nung 8 = 1,5 u.

Poliert wird auf Tuch- oder Filzscheiben mit etwa 1000 Umdr/min mit
Diamant-Bort der Kérnung 9 = 0,5 ¢ und Olivenél.

Eine Hartmetallschliffprobe von etwa 0,5 cm? erfordert fiir das Schleifen
und polieren eine Zeitdauer von etwa 1 Stunde. Die Proben sind nach jedem
Ubergang von gréberen zu feineren Schleif- bzw. Poliermitteln sorgfiltig mit
Spiritus zu sidubern.

2. GrEce und K¢TrNER empfehlen fiir die Schliffherstellung von Hart-
metallen folgendes Verfahren:
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Vorschleifen auf einer mittelgroben Carborundumscheibe oder mit Schmirgel-
pulver auf einer Metallscheibe.

Fertigschleifen auf der gleichen Scheibe mit gepulverter Tonerde.

Polieren auf Filzscheibe mit Tonerdepulver. Die Herstellung einer Schliff-
fliche nach diesem Verfahren, ausgehend von einer Bruchfldche, dauert 2 Stun-
den.

3. Hovt entwickelte folgendes Verfahren:

Vorschleifen auf einer Siliziumkarbidscheibe (etwa Carborundum Nr. 100)
zur Herstellung einer ebenen Fliche.

Fertigschleifen zunichst auf einer Kupferscheibe von 20 em Durchmesser
und etwa 150 Umdr/min. Als Schleifmittel Borkarbid (140—200 Maschen) mit
Petroleumanfeuchtung, spiter immer feiner werdende Schmirgelkérnungen, bis
die Schlifffliche ein samtartiges Aussehen hat. Bei jedem Ubergang zu einer
anderen Schmirgelkérnung darf frischer Schmirgel nur im Anfang zugesetzt
werden.

Vorpolieren auf einer Holzscheibe von etwa 15 em Durchmesser und 150 Umdr
je min mit Diamantstaub und Mandel6l. Der Diamantstaub hat eine KorngréBe
von 1,5—2 u und mufl etwa 8 Wochen in Mandeldl absetzen.

Fertigpolieren auf derselben Scheibe mit Diamantstaub von 0,5 u. Die Her-
stellung einer Schlifffliche von etwa 0,5 cm? erfordert mit Schleifen auf Bor-
karbid und Polieren mit Diamantstaub etwa 5 min.

W. P. SyxEs bestétigt das Verfahren von HoyT mit Ausnahme fiir Schmelzen
oder Sintermetalle mit weniger als 3—4 % Kohlenstoff. Diese sind fiir das Polieren
mit Borkarbid und Diamantstaub zu weich, sie lassen sich jedoch leicht mit
Korundpulver schleifen und mit zwei verschiedenen Tonerdekérnungen in
Wasseraufschwemmung polieren, als Poliertuch dient dickes Tuch.

II. Atzverfahren fiir Hartmetalle.

Am gebriauchlichsten sind Mischungen von FluBsiure und Salpetersiure.
S. L. Hoyr empfiehlt folgende Losung:
3 Teile Fluflsiure (30%),
1 Teil Salpetersiure, konz.
In dieser Losung wird 1 min vorgeédtzt, anschlieBend folgt eine Behandlung von
5min in kochendem 4proz. Wasserstoffsuperoxyd.
A. ScHRADER gibt folgende Liésung an:
33 cm?® Flufsiure (40%),
33 ,, RSalpetersiure 1,4,
34 ,, Wasser.
Die Schliffprobe ist beim Atzen mit Eisenzange anzufassen.

Nach SyrEs 16st ein Gemisch von 25% FluBlsiure in Salpetersiure das Wolf-
ramkarbid W,C rascher als Wolfram und das Wolframkarbid WC. Es ist jedoch
schwierig, das Atzmittel auch bei sorgfiltigstem Waschen vollig aus porésen
Proben zu entfernen, dadurch besteht Gefahr, daB die Linsen der Objektive
angegriffen werden.

Nach Grrce und KUrTnER 16sen Flulsiure-Salpetersiure-Gemische W,C in
der Kilte, WC in der Wirme.
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Alkalisches Ferrizyankalium greift nach GrEce und K&TrNER nur das Wolf-
ramkarbid WC an.

Nach Sykes erscheint es bei Verwendung dieses Atzmittels grau neben dem
gelb oder braun gefirbten W,C. Treten Wolfram und Wolframkarbid W,C
nebeneinander auf, so wird Wolfram rascher angegriffen und die Korngrenzen
werden sichtbar.

Als Atzmittel fir Wolframkarbid-Kobalt-Legierungen eignen sich nach
L. L. WymMAN und F. C. Kenrey folgende Losungen:

Fir Kobalt und kobaltreiche Legierungen bis etwa 70% Co: saure Eisen-
chloridlésung.

Fir WC.reiche Legierungen mit 3-—25% Co: alkalische Ferrizyanidlosung.

Ferner kommt fiir kobaltreiche Legierungen noch 50proz. alkoholische
Salpetersiure und fiir WC-reiche Legierungen elektrolytisches Atzen mit Natron-
lauge nach Behandlung mit saurer Eisenchloridlsung zur Anwendung.

Elektrolytisches Atzen. Fir die Gefiigeentwicklung von Wolfram, Stelliten
und Legierungen mit hohem Chromgehalt empfiehlt Z. JErrriEs elektrolytisches
Atzen mit 15proz. Natriumhydroxydlésung bei einer Stromdichte von 20 mA jom?
und einer Atzdauer von etwa 5 min. OERTEL und PARULLA beobachteten, daB
elektrolytisches Atzen mit 10proz. Natriumhydroxydlésung in Schnellstihlen
und Stellitlegierungen einen Bestandteil schwarz, einen zweiten getont erscheinen
1aBt, wihrend ein dritter unangegriffen bleibt (vgl. Tabelle S. 137).

II1. Schliffherstellung und Atzen von Borkarbid.

Nach W.DawieL und R.Frtsuérs werden Schliffproben aus Borkarbid
mit Diamantstaub geschliffen und poliert. Als Atzmittel wird geschmolzenes
Kaliumnitrat empfohlen, da verdiinnte und konzentrierte Siuren (einschlieBlich
FluBsiure) sowie Alkalien keinen Atzangriff bewirken. Die Schliffprobe wird
mehrere Minuten in das auf 380° C erhitzte Kaliumnitratschmelzbad getaucht.
Nach dem Abkiihlen wird das anhaftende Salz mit Wasser abgelést und die Probe
mit stark verdiinnter Salzséiure ausgekocht. Je nach der Atzdauer werden Korn-
grenzen- oder Kornflichenitzungen erzielt.

IV. Schliftherstellungs- und Atzverfahren fiir Wolfram und
Wolframlegierungen.
A. Probenvorbereitung.

Der Kornaufbau von Wolframpulver ist schwer sichtbar zu machen, da weder
Schlemmverfahren noch mikroskopische Untersuchung in durchfallendem Licht
eine genaue Unterscheidung von Einzelkérnern, Zusammenballungen, Zusammen-
frittungen und Pseudokristallen zulassen.

Ein fiir Wolframpulver geeignetes Einbettverfahren nach AgTE, ScHONBORN
und ScEROTER ermdglicht die Anwendung metallographischer Untersuchungs-
methoden bei auffallendem Licht.

Kupfer- und Wolframpulver werden im Verhiltnis 3:1 gemischt und im
elektrischen Ofen bei 1250° Cim Wasserstoffstrom gesintert. Kupfer und Wolfram
legieren sich nicht, das Wolframkorn wird durch das Einschmelzen in Kupfer
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nicht veréindert. Die erhaltenen Schmelzkérper werden mit Lotzinn in Messing-
schiffchen eingebettet und in iblicher Weise geschliffen und poliert.

Gesinterte Wolframdriahte und -wendel mit Durchmessern bis herab zu
0,01 mm werden vor dem Einbetten elektrolytisch verkupfert, danach in syrischen
Asphalt mit etwas Paraffinzusatz eingebettet und auf einer Polierscheibe aus
bestem vulkanisierten Paragummi mit eingeriebenem trockenen Polierrot poliert.
Auch bei starken VergroBerungen (500—800fach) ergeben solche Proben voll-
kommen scharfe Rander. Hariwerr empfiehlt Wolframdrihte in Glas einzu-
betten.

B. Atzverfahren.

1. Ferrizyankalium. Das Atzmittel ist in zwei Losungen anzusetzen und vor
Gebrauch zu mischen. Die einzelnen Lésungen sind haltbar.
Losung I: Ferrizyankalium 10%. . . . . . . 1 Teil
Losung IT: Natriumhydroxyd 0,3%. . . . . . 1 Teil
Atzdauer 20 sec bis 2 min.

Nach AS.T.M. eignet sich fiir Wolfram Atzwaschen mit einer wisserigen
2,5proz. Ferrizyankaliumlosung, der unmittelbar vor Gebrauch einige Tropfen
Ammoniak zuzusetzen sind.

2. Wasserstoffsuperoxyd. A.S.T.M. empfiehlt als Atzmittel fiir Wolfram
ferner Ammoniak und Wasserstoffsuperoxyd in verschiedenen Mischungsverhilt-
nissen, auch Wasserstoffsuperoxyd allein. Geétzt wird mit kochenden Losungen.

Fiir Kobalt-Wolfram-Legierungen mit 10—70% Wolfram empfiehlt SyxEs
folgende Atzmittel:

a) Wasserstoffsuperoxyd . . 1 Teil
10proz. Salzsdurelosung. . 1 Teil
b) Phosphorsiure . . . . . 2 Teile
Wasserstoffsuperoxyd. . . 8 Teile

In Legierungen mit anndhernd eutektischer Zusammensetzung (46 % W) kann
der wolframreiche Bestandteil des Eutektikums durch 15 sec langes Xochen
mit Natriumpikrat geschwirzt werden.

3. Nach A. ScHRADER eignet sich JaveLLsche Lauge zum Atzen von Wolfram,
ferner die auf S. 156 angegebene Salpetersiure-FluBsédure-Mischung.

V. Atzverfahren fiir einige Legierungselemente wie Silizium,
Chrom u. a.

1. Atzmittel fiir Silizium. F.Rorn empfiehlt zum Nachweis des Reinheits-
grades von Silizium Atzen mit Chlor und FluBsiure. In einem GefiB, das mit
Kaliumpermanganat und Salzsiure versetzt ist, werden nach dreistiindiger Be-
handlung bei etwa 50° C Quarzeinschliisse nicht angegriffen, wohl aber manche
Silikateinschliisse. Bei Verwendung von FluBsiure werden die Quarzkoérner
bereits nach 10 min geédtzt und erscheinen als Lécher in der Schlifffliche.

Als Atzmittel fiir reines Silizium eignet sich nach R. L. TEMPLIN eine Losung
von 5% Fluflsiure und 5% Salpetersiure (MaBteile). Es werden dhnlich wie
bei austenitischen Stdhlen nur Korngrenzen und Zwillingslinien entwickelt.

2. Atzmittel fiir Chrom. W. KroLL empfiehlt als Atzmittel fiir verformbare
Chromlegierungen elektrolytisches Atzen mit Salzsiure oder besser mit 5proz.
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Natriumchloridlésung. Diese gestattet Beherrschung des Atzvorganges, aber
das naszierende Chlor greift die Schlifffliche gleichmiBig aufrauhend an. Zur
Korngrenzenentwicklung eignet sich elektrolytisches Atzen mit 10 proz. Natrium-
hydroxydlésung, es wird anodisch Chromat gebildet.

Sechster Abschnitt.
Nachweis und Unterscheidung von Einschliissen.

I. Allgemeines.

Die Bezeichnung ,,Einschliisse”, die oft noch durch die Zusitze ,,nicht
metallische Einschliisse oder ,,Schlackeneinschliisse* erweitert wird, erstreckt
sich im allgemeinen auf Verbindungen von Metallen mit Nichtmetallen. Nicht
alle derartigen Verbindungen werden jedoch als Einschliisse angesehen, besonders
wenn es sich um Verbindungen handelt, die mehr oder weniger im Werkstoff
I6slich sind wie Karbide oder Eisennitrid. CasTRo und PorTEVIN schlagen die
folgende Einteilung vor:

Einschliisse: Silikate, Aluminate, Oxyde, Sulfide.

Metallverbindungen: Nitride, Xarbide und Phosphide.

Die Eigenfarbe der Einschliisse und Verbindungen bei mittleren und starken
VergroBerungen ermdglicht in vielen Fillen ihre Erkennung und Unterscheidung.
Die Moglichkeiten verschiedener Beleuchtungsarten, die bei den neueren Metall-
mikroskopen vorhanden sind, erweitern das Untersuchungsgebiet der Einschliisse
betrichtlich. Das polarisierte Licht wird in der Metallographie vornehmlich
fiir diesen Zweck angewandt. Auch die Dunkelfeldbeleuchtung gewihrt in vielen
Fillen Aufschliisse und erméglicht den Nachweis von Einschliissen, die bei
direkter Beleuchtung unsichtbar bleiben. Der Grad der Durchsichtigkeit und
der oft komplexe Aufbau durchsichtiger Einschliisse ist ebenfalls bei dieser Be-
leuchtung erkennbar.

Auf die besondere Vorbereitung von Schliffproben fiir EinschluBfbestim-
mungen wurde im ersten Abschnitt S. 21 hingewiesen.

I1. Makroatzverfahren.

Um einen Uberblick iiber Zahl und Verteilung vorhandener Einschliisse zu
gewinnen, empfiehlt P. GoeEreNs die feingeschliffene Probenfliche mit Jodlgsung
zu dtzen. Dabei erfolgt ein bevorzugter Angriff in unmittelbarer Umgebung
der Einschliisse, wodurch auch feinste Einschliisse sichtbar werden, die sonst
bei schwacher Vergroflerung kaum wahrnehmbar sind. Die Einschliisse an-
zeigenden Punkte entsprechen jedoch nicht der wahren Gréfle derselben, sondern
lassen nur Anzahl und Verteilung erkennen.

Zur Untersuchung feinverteilter Einschliisse in kalt gewalzten Proben emp-
fiehlt es sich, die polierte Schlifffliche 3—>5 sec mit folgender Losung zu 4tzen:

Jod . . . . ... 25¢g
Jodkaliom . . . . . . . . ... 6,0¢g
Wasser. . . . . . . . .. ... 100 ¢m?

Ein Verfahren, das ebenfalls eine Ubersicht gibt, aber nur Sulfide nachweist,
besteht in der Silbernitrat-Gelatine-Atzung (s. S. 160).
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III. Atzverfahren zur Kenntlichmachung von Sulfideinschliissen.

1. Gelatinehaltige Atzmittel. Sehr gebriuchlich sind gelatinehaltige Atz-
mittel zum Nachweis schwefelhaltiger Einschliisse. FEine Gelatinelosung wird
z. B. mit verdiinnter Schwefelsdure angesiuert und leicht erwirmt, darauf mit
einem Metallsalz solcher Art vermischt, dal der sich bei Beriihrung mit der
Schlifffliche entwickelnde Schwefelwasserstoff ein Sulfid von kennzeichnender
Farbe niederschligt. Nach McCANCE eignet sich Silbernitrat, nach Law Blei-
oder Kadmiumsalz fiir diesen Zweck.

WHITELEYsches Verfahren:

5 g Gelatine in 20 cm?® dest. Wasser 1 Stunde quellen lassen,

10—15 cm? Glyzerin zusetzen und Mischung im Wasserbad erwirmen bis zur Losung
der Gelatine, .

1 em?® einer 7proz. Kalibrechweinsteinlosung und 1 — 1,5 em® verdimnter Schwefel-
siure (1:3) zusetzen.

Zum Gebrauch wird ein Tropfen der leicht warmen Lésung auf ein Deck-
glas getropft, das dann vorsichtig auf die Schlifffliche gelegt wird. Sulfid-
haltige Stellen erscheinen sofort umgeben von orangefarbenen Ringen von
Antimonsulfid. Die angesduerte Losung zersetzt sich bereits nach kurzem
Stehen, deshalb ist nicht mehr anzusetzen, als augenblickliche Verwendung
erfordert.

McCancE ersetzt den Kalibrechweinstein durch 0,1 g Silbernitrat. Schwarze
Flecke zeigen Sulfide an.

Nach Maury und Borts kann die WHITELEYsche Losung auch ohne Gelatine
verwendet werden. Die Schliffprobe wird in die Lésung getaucht und sorgfiltig
abgespiilt und getrocknet. Die sulfidhaltigen Stellen erscheinen von einem gelben
Ring umgeben.

KtxkELE gibt folgende Losung an:

5 g Gelatine in 20 cm3 Wasser 1/, Stunde quellen lassen und durch sanftes Erwirmen
im Wasserbad losen,

20 cm?® Glyzerin, 2 em? Schwefelsaure (sp. G. 1,84) zusetzen, Losung umrithren und mit
0,8 g Silbernitrat vermischen.

Eine unter Umsténden auftretende Braunfirbung ist ohne Bedeutung. Die
Schliffprobe wird auf 20—25° C erwirmt und mittels Glasstibchen mit 1 bis
2 Tropfen der auf 27—28° C erwirmten Losung betrdufelt. Nach wenigen
Sekunden bedeckt sich die ganze Schlifffliche mit einem schwarzen Silberbelag,
der nach dem Abspiilen der Gelatine mit heilemn Wasser unter Wasser mit dem
Finger oder mit einem Wattebausch abgerieben wird. Danach wird die Probe
mit Alkohol getrocknet.

Nach dieser Behandlung erscheinen Sulfide als dunkle Punkte, umgeben
von einem hellen Ring, wenn die Grundmasse aus Ferrit oder Perlit besteht.
In Zementit, Ledeburit oder Steadit eingelagert zeigen sie diesen weiflen Ring
nicht. Das Verfahren eignet sich fir Stahl, Stahlformgul und GuBeisen (siche
Abb. 36a und b).

2. Alkalisches Natriumpikrat. Nach Comstrock werden Sulfideinschliisse
durch heifle alkalische Natriumpikratlosung in 5 min geschwirzt. Bei lingerer
Atzdauer werden sie ginzlich ausgefressen.
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3. FluBsiure. 20proz. alkoholische Flulissure schwirzt nach Comstock in
3 sec Sulfide und Silikate, Oxyde werden nicht angegriffen. Fiir Schlacken und
Walzsinter eignet sich folgende Légsung:

8 cm® FluBsiure, 42 cm® Wasser, 50 cm® Athylalkohol.

Die Atzdauer ist abhiingig von der Zusammensetzung des zu itzenden Werk-
stoffes. Bei basischen Stihlen ist die Wirkung der FluBséure oft ungleichmifig
infolge des Auftretens eines nadelartigen Gefiiges um die Schlackeneinschliisse,
In Siemens-Martin-Stihlen tritt diese Erscheinung selten auf.

Atzmittel zum Nachweis von Sulfideinschliissen (S.160) (nach KUNKELE).

Abb. 36a: Mangansulfide in einer GuBeisenprobe, Ubersichtsbild zur Beurteilung der Menge und Verteilung,
die GroBe erscheint iibertrieben. (Vergr. x 50.)

Abb. 36b. Die in der schwachen VergréBerung nur als weile Punkte erscheinenden Sulfide sind hier von einem

scharf abgegrenzten hellen Ring umgeben, wodurch die Einschliisse sich deutlich von der perlitischen Grund-

masse abheben. Diese Art der Kenntlichmachung 148t die RBinschliisse bei schwachen VergroBerungen um
vieles grofler erscheinen, als sie tatsichlich sind. (Vergr. x 500.)

4. Oxalsdiure. Nach Marwrierr firbt 0,2proz. wisserige Oxalsiureldsung
Sulfide in 20—30 sec.

5. Schwefelsiure. Nach Hirrerr und GLAUERT eignet sich eine 3—4 proz.
wésserige oder alkoholische Schwefelsiurelosung zum Nachweis von Mangan-
sulfid. Atzdauer 7 sec bis einige Minuten. Bei mangan- und schwefelreichem
Guleisen wird das Gefiige des Werkstoffes gut entwickelt, zugleich erscheinen
die Mangansulfide dunkelblau und deutlich erkennbar.

6. Unterscheidung von Sulfiden. NTEDENTHAL und BENNEK stellten bei der
Untersuchung verschieden legierter schwefelreicher Stihle fest, dal die Angabe
bestimmter Farbtone fiir verschiedene Sulfide schwierig ist. Eisen- und Molybdén-
sulfid haben eine braunliche, die iibrigen Sulfide eine mehr bliuliche Farbung.
H. KserrmMANN empfiehlt zur Unterscheidung von Eisen- und Mangansulfid zuerst
ein Vordtzen der polierten Schlifffliche mit 1proz. wisseriger Oxalsiure. Atz-
dauer 60—90 sec. Eisensulfid wird angegriffen, Mangansulfid wenig oder gar nicht.

Berglund-Meyer, Handbuch. 11
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Nachitzen in 10proz. wisseriger Chromssgure (5 min) greift nur das Mangan-
sulfid an. Nach Atzung mit diesen beiden Atzmitteln sind alle Sulfide geschwirzt
oder ausgefressen, die anderen Einschliisse dagegen nicht angegriffen.

Sulfide und Oxyde.

Abb. 837a. WeistemperguB mit ,,Haut. Punktformige Oxyde in den Korngrenzen des Ferrits und in den
Kornern, auBerdem Eisensulfid. Ungedtzte Probe, (Vergr. X 500.)

Abb. 87b. Gleiche Probenstelle nach Atzung mit Ammoniummolybdat (nach MALETTE). Die FerritkGrner

erscheinen in verschiedener Féirbung. Der weiBe Zementit hebt sich neben dem brauntichen Eisensulfid deuttich

von der blidulichen ferritischen Grundmasse ab, was die Schwarz-Weii-Aufnahme nur unvollkommen wiedergibt.
(Vergr. x500.)

Abb, 37c. StahlformguB 0,5% C, ungeglﬁht.. Sulfide in eutektischer Anordnung im Ferrit, den Verlauf der
primiren Korngrenzen andeutend, Atzung: alkoholische Salpetersiure 2%. (Vergr. x 500.)
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Nach WaITELEY wird die Farbe der Sulfide durch rasches Anlassen bei 200
bis 300° C verindert. Wenn die ganze Schlifffliche eine Orangefirbung an-
genommen hat, sind die Sulfide bereits rot. Das Verfahren eignet sich gut zur
Erkennung des manchmal auftretenden Fe-FeS-Eutektikum.

IV. Oxyde und andere Einschliisse.

Nach Law werden Eisenoxyd und Eisenmanganoxyd durch ein elektro-
lytisches Verfahren reduziert, in dem die Schliffprobe ir einer fast kochenden
Losung von 0,002% Ammoniumchlorid oder einem Alkalihydrat in destilliertem
Wasser als Kathode geschaltet wird. Sulfide und Silikate bleiben dabei unver-
dndert.

Nach CampsELL und Comsrock werden Kisen- und Manganoxyd durch eine
gesiittigte Losung von Zinnchlorir in Alkohol stark angegriffen, Silikate durch
FluBsdurelssungen.

V. Oxyde neben Sulfiden.

Bei gleichzeitiger Anwesenheit von Schwefel und Sauerstoff bilden sich
Gemische von Oxyden und Sulfiden, auch Oxysulfide genannt, die im fliissigen
Zustand ineinander 16slich sind und unter Bildung eines Eutektikums erstarren,
bestehend aus den beiden Phasen FeO-FeS. Bei Anwesenheit von Mangan tritt
diese eutektische Umrandung, die fast alle Fe-O-Einschlisse aufweisen, nicht
mehr auf, wahrscheinlich weil die gegenseitige Loslichkeit von Oxyden und
Sulfiden erh6ht wird. Die Verbindung (Mn, Fe)O-(Mn, Fe)S tritt meistens in
Form rundlicher Oxyde mit einigen Sulfidkérnchen in der Mitte auf. Auch
Aluminium, Chrom, Zirkon und Titan bilden Oxysulfide. Das Verhalten dieser
Gemische gegeniiber Atzlosungen ist aus Tabelle S. 168 zu ersehen.

VI. Oxydische Einschliisse in Ferrochromlegierungen.

M. BAEYERTZ hat nachgewiesen, daf gewisse Ferrochromlegierungen zwei
Arten von Einschlissen enthalten. Bei Beobachtung im Dunkelfeld oder im
polarisierten Licht bei gekreuzten Nichols erscheinen sie rétlichgrau, einer von
ihnen jedoch heller und glinzender und mit stirkerem Relief. Bei diesen Be-
leuchtungsarten schimmern bestimmte EinschluBteilchen infolge von Reflexion
griin.

Um die beiden EinschluBarten zu unterscheiden, verwendet BAEYERTZ eine
Kaliumpermanganatlésung:

Schwefelsdure (10%) . . . . . . 100 em?®
zum Kochen bringen und
Kaliumpermanganat. . . . . . . 1g

zusetzen.

Die Probe wird sogleich mit der Schlifffliche nach oben in die Lésung ge-
taucht, die withrend des Atzens langsam weitersieden muB; in der Regel geniigt
eine Atzdauer von 5 min. Danach wird die Probe in warmem Wasser abgespiilt
und in Alkohol getrocknet. Die polierte Oberfliche erscheint von einem braunen
Niederschlag bedeckt, der durch Polieren auf einer feuchten Scheibe entfernt
wird. Etwas Magnesiumoxyd dient als Poliermittel.

11*
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Das Atzmittel muB fiir jede Probe neu angesetzt werden. Der rotliche Be-
standteil wird angegriffen, der griine nicht. Ersterer entspricht wahrscheinlich
dem Chromit (Cr,0,;-FeQ), letzterer ist vermutlich reich an Chromoxyd.

Nachweis von Oxydeinschliissen durch Abdruckvertahren. Das von NiEss-
NER ausgearbeitete Verfahren zum Nachweis von oxydhaltigen Einschliissen
besteht in der Erzeugung eines Abdruckes auf Gelatinepapier. Die Ausfiihrung
ist folgende:

1. Gelatinepapier wird einige Minuten mit 5proz. Salzsiure getrinkt.

2. Das gut abgetropfte Papier wird auf eine ebene Glasplatte gelegt.

3. Die Probe wird etwa 5 min gegen das Papier geprefit.

4. Das Papier wird nach Abheben der Probe mit 2proz. Ferrozyankalium-
lésung nachbehandelt.

Bei Anwesenheit von oxydhaltigen Einschliissen wird an den entsprechenden
Stellen des Abdruckes durch die Ferrozyankaliumlésung eine Blaufirbung
erzeugt.

Nach MrrscHE sind zur Erzielung klarer Abdrucke folgende Punkte zu be-
achten:

1. Verwendung frischer Ferrozyankaliumlésung und genaue Einhaltung der
von NIESSNER angegebenen Konzentration.

2. Geniigendes Abtropfen des Gelatinepapiers. Haftet zu viel Fliissigkeit
am Papier, so entsteht bei der Nachbehandlung mit Ferrozyankaliumlsung
keine genau begrenzte Blaufirbung an den Stellen, wo durch eisenoxydhaltige
Einschliisse ein Niederschlag entstand; infolge herumschwimmender Nieder-
schlagswolken wird ein verwischter Abdruck erzielt.

3. Festklemmen des Gelatinepapiers durch eine besondere Presse oder eine
Laboratoriumsschliffpresse mit parallelen PreBflichen. Am zweckmiBigsten wird
die Probe mit Plastilin unter dem Stempel einer solchen Schliffpresse befestigt,
so daB die Schliffebene parallel zur Bodenplatte liegt. Das feuchte Papier wird
auf eine nachgiebige Zwischenlage aus Leder, Gummi oder Papier auf die Boden-
platte gelegt und der Schliffprobe angepreQt.

Das Verfahren ist noch mit Vorbehalt zu verwenden, vor allem ist bei der
Auswertung eine gewisse Vorsicht notwendig. Sehr kleine Einschliisse ergeben
nicht immer deutliche dunkelblaue Flecke, da die Diffusionszonen ineinander-
reichen und allgemeine Blaufirbung bewirken. MirscrE halt es deshalb in Féllen,
in denen es sich um den Nachweis von UnregelméBigkeiten im Schwefelgehalt
handelt, fiir angezeigt, den Schwefelabdruck nach BauMANN anzuwenden und
den Nachweis zahlreicher kleiner Sulfide durch die KtnkELEsche Atzung zu fiihren.

Nach MEYErR und WALtz entsteht meistens eine leichte Blaufirbung des
ganzen Abdrucks durch Umsetzung des metallischen Eisens mit der Ferro-
zyankaliumlgsung. An den Stellen, wo sich in der Schliffprobe eisenhaltige Ein-
schliisse befinden, entsteht eine stirkere Blaufdrbung, die Riickschliisse auf Form
und Verteilung der Einschliisse zuldBt. Dabei ist ein bestimmter vorldufig noch
unbekannter Mindestgehalt an Eisen in den Oxydeinschliissen notwendig.

Starkere Blaufarbung tritt nach Mzyer und Wartz auch an Unebenheiten
der Oberfliche sowie an den Schliffkanten auf, ebenso an den Randern von Hohl-
raumen. Diese Erscheinung ist wahrscheinlich durch stérkere Losung von
Ferroionen an diesen Stellen begiinstigt.
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VII. Nachweis von Nitriden.
A. Allgemeines.

Das untereutektoide Eisennitrid tritt entweder in Form von Nadeln (15—25 u)
oder als Feinausscheidung in rundlicher Form (2—3 p) auf, letzteres meistens
in WipmannsTATTENscher Gefiigeanordnung. Es scheidet sich auch bevorzugt
an Korngrenzen oder Gleitlinien ab (Abb. 38a bis f).

Eisennitrid.

Abb. 38a. Atzung: alkoholische Salpetersiure 2%. Eisennitrid in Nadelform an den Korngrenzen, in Kérnchene
form im Korninnern. (Vergr. X 1000.)

Abb. 88b. Atzung: Ammoniummolybdat. Keine Aufrauhung sondern nur Farbung der ferritischen Grund-
masse, von der sich die Nitridnadeln deutlich abheben. (Vergr. x1000.)

Abb. 38¢c—f. Atzung: alkoholische Salpetersiure 2%. Ausscheidung von Nitrid innerhalb der KSrner und an
den Translationsstreifen, in Abb. 38e auch in den Aderungslinien. (Nitride verursachen die Aderung nicht,
lagern sich aber darin ab.) Abb. 38d und f gleiche Probenstelle. (Vergr. ¢ und d X200, e und f x1000.)
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Das iibereutektoide Eisennitrid tritt in Form breiter Lamellen wie Tertiéir-
zementit an den Korngrenzen des Ferrits auf, es hat ebenso wie der Zementit
die Neigung zu koagulieren.

Das Eutektoid (Braunit) hat wie alle Eutektoide ein lamellares Gefiige,
jedoch feiner als Perlit.

Das Eisennitrid ist meistens bereits im ungedtzten Schliffbild erkennbar.
Durch Atzung mit alkoholischer Salpetersiure tritt es deutlicher hervor, ebenso
durch Atzung mit Ammoniummolybdat (S. 56), im letzteren Fall heben sich die
Nitride dunkel von der leicht gefiarbten,

X aber nicht aufgerauhten Grundmasse des

Ferrits ab.

Nach HANEMANN und SCHRADER wird
das Fisennitrid wie der Zementit durch
Natriumpikrat gedunkelt, jedoch in sehr
viel lingerer Zeit als dieser (vgl. Abb. 39).

PorrEvIN und Stririan geben fol-
gende Atzmittel an:

Azzeit

2proz. alkoholische Salpetersidure: fiir
Eisennitrid und Eutektoid (10—15 sec),

20proz. kochende Natronlauge: fiir Eutek-
toid (2—3 min), fiir Nitrid (6—7 min).

\ Fiir nitrierte Kohlenstoffstahle, in

—_— e denen Perlit und Braunit vorkommen,
0 W X w4 s & W & 90

Terperatur der Aslisung sind die Atzmittel von Fry, CoMSTOCK,
HENGSTENBERG und BORNEFELD geeignet

\., FEgC

Abb. 39. Atzzeiten fir die Farbung von Eisennitrid 1. S. 142
und Zementit mit alkalischer Natriumpikratlsung (Vg s )

(nach H. HANEMANN und H. SCHRADER). In Stahlen, denen kurz vor dem Ver-
gieflen Ti oder Zr zugesetzt wird, erscheint
der Stickstoff an diese Elemente gebunden in Form gelber Wiirfel. Die Farbung
wird durch Gegenwart anderer Elemente beeinfluBt, rosa Wiirfel kénnen als
feste Losung von Karbid im Nitrid angesehen werden.
Eine Unterscheidung von Titannitrid und Zirkonnitrid wird durch Atzen
mit FluBsiure ermoglicht, da diese den gelben Bestandteil in zirkonhaltigen
Stihlen angreift, den titanhaltigen dagegen nicht.

B. Weitere Atzverfahren fiir den Nachweis von Nitriden.

1. Pikrinséiure. 5% in Alkohol. Nach KIRNER erscheint das beim Nitrieren
von Stahl gebildete Eisennitrid nach dem Atzen mit Pikrinsiure braunlichgelb

gefarbt. Auf Grund dieser Farbung wird der Name Flavit fiir diesen Gefiige-
bestandteil vorgeschlagen.

2. Ferrizyankalium. Nach Comstock kann freies Eisennitrid von Zementit
durch Atzen mit heiler, frisch zubereiteter 1—4proz. Ferrizyankaliumlésung
unterschieden werden. Hierdurch wird Eisennitrid nicht angegriffen, Zementit
geschwirzt und Perlit braun gefirbt.

Im Werkstoffhandbuch wird fiir den gleichen Zweck eine alkalische Losung
folgender Zusammensetzung empfohlen:
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Ferrizyankalium. . . . . . . . . 3g
Kaliumhydroxyd . . . . . . .. 10 g
Wasser. . . . . . .. .. ... 100 cm?®
3. Atzmittel nach Fry.

Kupferchlorid. . . . . . . . .. 16 g
Salzsdgure . . . . . . . . . .. 130 em3
Athylalkohol . . . . . . . . .. 82 ,,
Wasser. . . . . . . . .. ... 100 ,,

Das Atzmittel firbt Fe,N und Braunit, nitrierte Randschichten erscheinen
dunkel gefirbt. Atzdauer 30—60 sec.
4. Atzmittel nach Comsrock.

Kupferchlorid. . . . . . . . .. lg
Magnesiumchlorid. . . . . . . . 4g
Salzséure . . . . . . . . ... 5 cm?
Alkobol . . . . . . . .. ... 100 cm?

Das, Atzmittel firbt die nitrierte Randschicht.
5. Atzmittel nach RUpEr und BropHy.

Kupferchlorid. . . . . . . . . . 2g
Magnesiumehlorid. . . . . . . . 10g
Salzsdure . . . . . . ... .. 6g25
Alkohol . . . . . . oL 250 cm3

Kupfer- und Magnesiumchlorid werden zundchst mit etwas heiem Wasser
(nur soviel wie nétig) in Losung gebracht. Das Atzmittel erméglicht die Unter-
scheidung des Perlits vom Braunit, letzterer firbt sich bereits, wenn Perlit erst
schwach angegriffen ist.

6. Anlassen. Nach B. STraUss wird das Vorhandensein von Nitrid am besten
durch Anlassen bei 250—300° C nachgewiesen. Die stickstoffhaltigen Gefiige-
bestandteile farben sich am schnellsten. Wenn der Ferrit eine bla8blaue, Perlit
eine dunkelblaue Farbung angenommen hat, erscheinen die Nitride und nitrid-
haltigen Stellen rot.

VIII. Verhalten verschiedener Einschliisse gegeniiber
verschiedenen Atzmitteln.

Die Tabellen auf S. 168—172 entsprechen der von UrBAN und CHIPMAN ab-
gednderten und erweiterten Comstock-Wohrmann-Tabelle. Die Arbeiten von
Comstock, CamPBELL und WOHRMANN erstreckten sich auf unlegierte Stihle.
URrBAN und CHIPMAN untersuchten mehrere Arten legierter Stihle sowie solcher
Stihle, bei deren Herstellung verschiedene sauerstoff- und stickstoffentziehende
Verfahren angewendet wurden.

Das von UrBAN und ScHNEIDEWIND erprobte Verfahren der Schliffvor-
bereitung (vgl. S.23) wurde auch bei den Untersuchungen von UrBAN und
CurpMaN angewendet. Die Untersuchung von Einschliissen wird am besten bei
1000facher Vergroflerung vorgenommen, besonders bei komplexen Einschliissen.
Es empfiehlt sich, kein Filter, sondern nur eine Mattscheibe zur Erzielung dif-
fusen weillen Lichtes zu benutzen. Zur Bestimmung von Einschliissen ist es
notwendig, die vollstindige chemische Analyse des Werkstoffes und maoglichst
auch das Desoxydationsverfahren zu kennen.



168

Nachweis und Unterscheidung von Einschliissen.

A. Die Einwirkung von Atzlosungen aunf

A

Bestandteil

B i

Aussehen im
ungeiitzten Zustand
|

C
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Licht mit ge-

kreuzten Nikols

D
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10 see

B |
10proz. Chrom- |
saure

5 min

F

Alkal.
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kochend,
10 min

[39)

Ut Ha
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15
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MnS-FeS
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TiN . .
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alle entfernt

keine Wirkung
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keine weitere
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keine Wirkung

keine Wirkung
keine Wirkung

keine Wirkung
alle entfernt

keine weitere
Einwirkung

mittelgrau ge-
dunkelt

keine weitere
Einwirkung
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keine weitere
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nichtmetallische Einschliisse im Stahl. (Nach Ursax und Crremax.)
H l I 1 X L M N
Alkohol. | 209% Flugssure . b 1% RBisen- Alkal. Per-
Zmnchl(_)rur, ; 10 min Alhohol, Salzsdure chlorid, glkohol. Jodazidreagens manganatlosg.
10 min 5 min
keine Wirkung |alle entfernt 1min keine Wirkung, | keine Wirkung |fleckiggrau in 5 min | geschwirzt®
5 min alles entfernt
keine Wirkung | alle entfernt 1 min mittlere und kleine | keine Wirkung |einige in 60 sec ent- | gedunkelt?!
Einschliisse entfernt, fernt, andere nicht
5 min alles entfernt in 10 min
alle entfernt oder| alle entfernt 1 min grau entiernt, keine Wirkung | FeS fleckiggrau, MnS | FeS-reich schwarz?!,
geschwiirzt 5 min alles entfernt gedunkelt oder MnS-reich dunkel
entfernt
keine Wirkung | alle entfernt 5 min keine Wirkung keine Wirkung |5 min keine Wirkung | keine Wirkung
alle entfernt alle entfernt 1min keine Wirkung, | keine Wirkung |5 min keine Wirkung | gelbbraun gedunkelt,
5 min entfernt gelb- auf gelbbraun oder keine Wirkung auf
braun, keine Wirkung Eutektikum Eutektikum!?
auf Eutektikum
geschwirzt alle entfernt 5 min keine Wirkung keine Wirkung |5 min keine Wirkung | gelbbraun gedunkelt,
keine Wirkung auf
Eutektikum*
keine Wirkung | alle entfernt 5 min keine Wirkung keine Wirkung | keine Wirkung gedunkelt!
alle entfernt alle entfernt 1 min keine Wirkung, leicht gedunkelt — keine Wirkung
5 min entfernt alle
keine Wirkung |alle entfernt alle entfernt in 2 min leicht gedunkelt — —

keine Wirkung

keine Wirkung

keine Wirkung

keine Wirkung

keine Wirkung

grau entfernt,
Eutektikum
gedunkelt

einheitl. Bestand-
teil entfernt,
keine Einwir-
kung auf Eu-
tektikum

alle entfernt

keine Wirkung

keine Wirkung

keine Wirkung

Nadeln entfernt
keine Wirkung

keine Wirkung

keine Wirkung

alle entfernt

alle entfernt

keine Wirkung

alle entfernt

keine Wirkung

gelbe Wiirfel
stark ange-
griffen

1 1 min nachpolieren entfernt die Atzwirkung.

keine Wirkung in 5 min

keine Wirkung in 5 min

alle entfernt in 5 min

keine Wirkung in 5 min

keine Wirkung in 5 min
1 min stark angegriffen,
5 min entfernt alle

vollkommen entfernt in
2 min

vollkommen entfernt in
2 min

nach 5 min Einschliisse
nur teilweise angegriffen

einige stark angegriffen,
die meisten in 2 min
geschwirzt

nach 2 min stark ange-
griffen

keine Wirkung in 5 min
keine Wirkung in 5 min

keine Wirkung in 5 min

alle ziemlich ge-

dunkelt, grau
mehr als gelb-
braun

5 min keine Wirkung

keine Wirkung

¢ 1 min nachpolieren entfernt die Atzwirkung nicht.
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B. Atzfolge zum Nachweis von Einschliissen.

(Nach UrBAN und CHIPMAN.)

Gruppe I: Graue, sehr dunkle oder glasige Einschliisse.
Atzung: 10sec

v
verstirkte Gegensatze
a) in FeO mit FEutektikum
FeO-FeS.

b) im Eutektikum an den Rén-
dern der Mangansulfide (man-
ganreich)

¢) im Eutektikum an den Rén-
dern der TiS,-Nadeln

Atzung: 5min mit kochendem Natriumpikrat

in alkoholischer Salpetersiure

>

- N
nicht angegriffen
v
Atzung: 5min mit Chromséure
[

¥
angegriffen nicht angegriffen
a) entfernt: |
FeS-MnS manganreich ‘
b) geschwirzt:
(FeO-MnO-Bestandteil ‘
komplex)
¢) schwach angegriffen:
Mn-Fe Oxyd-Sulfid, mangan- ;
reich
d) geschwarzt:
Eutektikum an den Randern
des nadligen Ti-Fe Oxyd-Sulfids

d) im Eutektikum im Fe-Mn
Oxydsulfid  bei  niedrigem
Mn-Gehalt

'
angegriffen

a) entfernt:

FeS-MnS, FeS-reiche Stellen
b) geschwirzt:

Ti-Fe Oxyd-Sulfid
c¢) entfernt:

FeO-MnO teilweise

A\
nicht angegriffen

Atzung: 5min in alkoholischer Salzsiure

v

angegriffen
a) entfernt: FeO-FeS
b) entfernt: FeO
c¢) entfernt: Rest von FeO-MnO
d) entfernt: Mangansilikat
e) entfernt: ein Teil des Zr-Fe

Oxydsulfids

”7\
Y
nicht angegriffen
1

Atzung: 10 min mit Zinnchloriirlésung
|

angegriffen
entfernt: Ti-Fe Oxydsulfid

nicht angegriffen
!

Y
Atzung: 10min in FluBsaureldsung
|
v
angegriffen nicht angegriffen
Ca-, Fe- oder Zr-Silikat a) Chromit (Cr,0;-FeO)
b) Tonerde (ALO,)
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Gruppe II: gelbe, bridunliche und helle Einschliisse.

Atzung: 2 min in Kaliumpermanganatlésung
|

v
geschwirzt: FeS, MnS-FeS(FeS-reich)
AlS;-FeS, Cr,S;-FeS, TiS,-FeS, NiS-FeS

auf Polierrotscheibe 1 min abpolieren
|

Atzwirkung entfernt Atzwirkung nicht entfernt
a) MnS-FeS(FeS-reich) a) FeS |

b) Al,S,-FeS !
¢) CryS;-FeS
d) TiS,-FeS 1

Atzung: 2 min in alkohol. Salzsdure

angegriffen nicht angegriffen

i

|

. v

a) schwach angegriffen: Atzung: 5 min in alkohol. Salzsdure
Zr-Fe Oxyd-Sulfid ‘

b) geschwérzt oder

schwach geiitzt: angegriffen nicht angegriffen
Al-Fe Oxvd-Sulfid a) entfernt: entweder Zr-N, TiN,
’ FeS-MnS(FeS-reich)  Cr,S;-FeS oder ZrS,,
b) entfernt: die beiden ersteren
FeS-AlLS, haben  gewohnlich
die Form kleiner

Wiirfel

Atzung: 10 min in FluBsdure:

angegriffen nicht angegriffen
a) entfernt: TiN

ZrN
b) entfernt:

Cr,S;-FeS

¢) entfernt:
ZrS,

1

{

1
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C. Atzfolge zum Nachweis von Einschliissen.

Nach CameBeLL und ComsTock, erginzt von M. A. Scagin, M. BaryerTz, J. R. VILELLA
(Metals Handbook 1939).

Aussehen bei reflektiertem weilem Licht — X200, X500, X 1000.

Graue oder schwarze Einschliisse Gelbe, braune oder rosa Einschliisse

10 sec in 10proz. alkohol. Salpetersiure 10 min in kochendem Natriumpikrat
| |

kontrastreicher nicht angegriffen angegriffen nicht angegriffen
a) FeO in FeO-FeS- 5min in 10proz.  a} FeS (blaBgelb) 10 min in 20proz.
Eutektikum dunkler Chromsiure in Wasser entfernt wilriger FluBsiure-
. SO 16sung
v !
angegriffen nicht angegriffen
a) FeS-MnS (Mn-reich) 5 min in kochendem angegriffen nicht angegriffen
entfernt Natriumpikrat a) Zirkonnitrid  a) Titannitrid (gelbe
b) FeO-MnO dunkler ‘ (gelbe Wiirfel) Wiirfel)
i entfernt b) Titanzyannitrid
angegritfen nicht angegriffen ~ P) Zirkonsulfid (violett)  scharf-
{(a FeS-MnS (Mn-reich) 5 min in 5proz. alko- (bréunlich) kantig, beim Po-
entfernt holischer Salzsiure entfernt lieren leicht aus-
b} FeO-MnO entfernt \‘ bréckelnd
i ‘ ¢) Titankarbidnitrid
angegriffen nicht angegriffen (blaue Wiirfel)
a) FeO-FeS entfernt  10min in 20 proz. wa-
b) FeO entfernt riger FluBsiureldsung

¢) FeO-MnO noch vor- |
handene Reste ent- J
fernt ‘
d) MnO-8i0Q, entfernt

v
angegriffen nicht angegriffen
a) Fe0-8i0, entfernt a) Al,0,, FeO-Al0,
b) Ca0-8i0, entfernt und (FeO, MnO)
c) Si0,-Al,0, teilweise  AlO,

entfernt b) Chromit (FeO-Cry0;) ... in nichtrostenden Stihlen und
Ferrochrom, mnicht geltend fiir
5min in kochender Legierungen mit geringeren Chrom-

10 proz. Schwefelsiure mit gehalten
194 Kaliumpermangat,
danach leicht abpolieren
I

angegriffen nicht angegriffen
a) Chromit (Fe0-Cr,0,) a) Chromoxyd (Cr,0,) aniso-
isotrop: rot  bis trop: rétlichgrau, bei reflek-
braun bei polarisier- tiertem Licht, hellgriin bei
tem Licht und ge- polarisiertem Licht und ge-
kreuzten Nicols kreuzten Nicols
b) Fe0-Al,0, durchsichtig
isotrop: hellgrau
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D. Atzmittel.

Die von UrBAN und CmirmMaN bei ihren Untersuchungen angewendeten
Atzmittel fiir einen Arbeitsgang zur EinschluBbestimmung haben folgende Zu-
sammensetzung :

1. 10proz. alkoholische Salpetersiure. 15cm3 Salpetersiure (sp. G.1,42)
mit 95proz. Athylalkohol auf 100 cm? auffiillen.

2. 10proz. Chromsdure. 10 g Chromsiureanhydrid in Wasser 16sen und auf
100 cm?® auffiillen. (Nach Castro greift die Losung die Doppelsulfide [oder die
Doppeloxysulfide] von Eisen und Chrom im kalten Zustand nicht an, wohl aber
im kochenden Zustand.)

3. Alkalisches Natriumpikrat. 10 g Natriumhydroxyd in etwa 75 cm3 Wasser
l6sen, im Wasserbad erwérmen bis kurz vor den Siedepunkt, sodann 2 g Pikrin-
sédure zusetzen und auf 100 em3 auffiillen.

4. Zinnehloriir. 95proz. Athylalkohol mit Zinnchloriir sittigen. Atzmittel
vor jedem Gebrauch frisch ansetzen.

5. 20 proz. FluBisdure. 50 cm?® Flullsiure (40%) mit Wasser auf 100 cm3
auffiillen.

6. 5proz. alkoholische Salzsiiure. 15 cm?® Salzsiure (sp. G. 1,18) mit 95 proz.
Athylalkohol auf 100 cm3 auffiillen.

7. Eisenchlorid. 1 g Eisenchlorid in 100 cm3 95proz. Athylalkohol lésen.

8. Jodazidlosung. 0,1 ¢ Natriumazid und 1,25 g Jod auf 100 cm® Wasser.

Das Jodazid N,J, eigentlich NH3-NJ;, wird durch Einwirkung von Jod
auf eine Losung von N;Na erhalten. Das Natriumazid N,Na wird nach NAEGELE
und VoaT-Markus folgendermaBen hergestellt:

a) Frische Losung von 3,5 g Na in 40 cm3 CH,OH bei 25—35° C mit 5 g Hydrazinhydrat
NH,-NH,, H,0, vermischen und 18 g Amylnitrit und 50 cm3 absol. Ather zusetzen,
24 Stunden stehenlassen, NyNa abfiltrieren und bei 90°C trocknen. Explosiv!

Besser ist folgendes Verfahren:

b) Die Losung von Ather und Amylnitrit tropfenweise der Mischung von CH,ONa und
Hydrazinhydrat zusetzen.

9. Alkalisches Kaliumpermanganat. 0,6 g Kaliumpermanganat und 2,0 g
Natriumhydroxyd in 100 cm® Wasser 16sen und frisch verwenden.

Das Jodazidreagens wurde von NirssNEr eingefiihrt, alkalisches Kalium-
permanganat von SCHNEIDERHOHN bei Erzuntersuchungen verwendet. Nach
UrBaN und CHIPMAN ist alkoholische Salzsiure als Unterscheidungsmittel fiir
Einschliisse besonders geeignet.
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Siebenter

Nichteisen-

I. Vorbereitung von Schliffproben

Zusammengestellt nach den Angaben im ,,Metals-

Metall oder Legierung

Vorschlichten und Grobschleifen

Feinschleifen

Kupfer und Kupfer-
legierungen.

Nickel und Nickel-
legierungen.
Siehe auch S. 195

Zink und Zinklegie-
rungen.
Siehe auch S. 200

Zinn und Zinnlegie-
rungen.
Siehe auch S. 205

Blei und Bleilegie-
rungen.
Siehe auch S. 209

Edelmetalle.
Siehe auch S. 218

1 FuBnoten s.

Bearbeitung mit Feile oder Schmirgel-
stein und reichlich Wasser. Vor-
schleifen auf grobem Schmirgelleinen
bei Umdrehungsgeschwindigkeiten von
1000—1800 Umdr/min.

Feilen oder grobschleifen auf Schmir-
gelscheiben mit 300—600 Umdr/min.
Koérnung 180, 240, 320 und 400 Carbo-
rundum oder entsprechenden Kor-
nungen in anderen Schleifmitteln, die
letzte Kérnung mit Graphit.

Probe feilen.

Auf Drehbank mit scharfem Werkzeug
vorschlichten.

Sageblatt eindlen beim Abtrennen
von Proben.

Probe feilen.

S. 176.

Scheibe mit Segeltuch und losem

Schmirgel, Carborundum oder Alun-

dumpulver® bei gleicher Drehzahl
wie beim Grobschleifen.

Nicht erforderlich, wenn vorpoliert

wird. Auf Schmirgelpapier 0, 00, 000

mit Graphit schleifen ist oft dem

nassen Vorpolieren vorzuziehen und
kann dieses ersetzen.

Vorgefeilte Probe von Hand schleifen

auf Schmirgelpapier der Kérnung 1 F,

0, 00, 0000 mit Glasplatte als Unter-

lage. Lénger schleifen, als zur Ent-

fernung der Schleifbahnen der vorher-

gehenden Kornung erforderlich. Er.
hitzung vermeiden.

Auf Schmirgelpapier der Kérnung 0,

00, 000 mit Paraffin in Petroleum?,

danach kurz mit Salzsdure (10—20%)

dtzen, um die Bearbeitungsschicht zu
entfernen.

Auf Schmiergelpapier (2, 1, 0, 00, 000)
von Hand oder auf langsam laufenden
Scheiben (hochstens 500 Umdr/min)
mit Paraffin in Petroleum3, Proben
nach jeder Koérnung sorgfaltig sdubern.
1 min lénger schleifen, als fir die
Entfernung der Schleifbahnen der
vorhergehenden Kérnung notwendig.

Schleifen auf Aloxit!-Papier (240,
280, 320, 400), danach auf Schmirgel-
papier (000, 0000), das zunéchst durch
Schleifen einer gehdrteten Stahlprobe
abgenutzt wird.
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Abschnitt.
metalle.
aus Nichteisenmetallen.

Handbook* 1939 und A.S.T.M.-Standards E 3 1936.

Vorpolieren

Feinpolieren

‘Waschen und Trocknen

Auf Tuchscheiben mit Tripel oder

auf zwei Filzscheiben mit zwei

verschiedenen Schmirgelpulverkér-
nungen.

Alle Polierscheiben sind wihrend
halten, die Schliffproben sind zw

Falls nicht mit Graphit geschliffen,
Tuchscheibe mit Alundumpulver
Nr. 600 bei 5—600 Umdr/min.

Auf Segeltuch- oder Kanevas-
scheiben mit 200—400 Umdr/min.
Abwechselndes Atzen mit Palmer-
ton-Atzmittel (s. S.202) und Ab-
polieren. Poliermittel Magnesium-
oxyd oder Tonerde in Wasser.
Arbeitsgang: 3—4 min Atzen. Ab-
polieren aufScheibe 1; 90sec atzen,
Abpolieren auf Scheibe 2.

Auf Tuchscheibe mit Alundum-
pulver und Seifenwasser®. Noch-
mals kurz dtzen.

Poliertuch mit Seife einreiben,
Poliermittel Tonerde in Wasser.
Entsteht auf der Schliffliche eine
dunkle Schmierschicht, ist mit
stirkerer Anfeuchtung wund ge-
ringerem Druck zu polieren, bis
die Schicht entfernt ist und die
Schliffliche blank erscheint.

Polieren auf Filzscheiben mit Alun-
dumpulver 600 bei reichlicher
Anfeuchtung.

Auf feinem Tuch mit Tonerde oder
Magnesiumoxyd, auch Samisch-
leder mit Juwelierrot.

des Polierens reichlich feucht zu
ischendurch griindlich abzuspiilen.

Wenige Sekunden auf Tuch oder
flachem Seidenkrepp mit Tonerde
in Wasser. Das Schleifen mit
Graphit und Polieren mit Seiden-
krepp ist besonders wichtig fiir
das Festhalten von Einschliissen
und Vermeidung von Léchern und
Bearbeitungsschicht.

Auf zwei Tuchscheiben mit gleicher
Umdrehungsgeschwindigkeit, unter
Verwendung der gleichen Polier-
mittel wie beim Vorpolieren.
Arbeitsgang: 30sec &dtzen, Ab-
polieren auf Scheibe 1, 10 sec
Atzen, Abpolieren auf Scheibe 2,
3sec atzen. Fir schwache Ver-
groBerungen genigt Polieren auf
Scheibe 1. Fiir Olimmersion kiirzer
atzen nach dem letzten Abpolieren
(1 sec).
Auf Samtscheibe mit Seidensamt
und demselben Poliermittel wie
beim Vorpolieren.

Letzte Polierkratzer kénnen durch

Handpolieren auf Seidensamt mit

einem Brei aus Tonerde und Seifen-
wasser entfernt werden.

Feinpolieren auf Samtscheiben oder

von Hand mit einer wisserigen

Paste aus Tonerde oder Magne-
siumoxyd.

Entweder sogleich nach dem
Polieren &tzen oder nach
dem Abspiilen in Alkohol
trocknen. Beim Polieren mit
Juwelierrot kann die Probe
im geeigneten Augenblick,
sobald sie blank und trocken
erscheint, abgenommen und
sofort gedtzt werden.

Nach dem Polieren Probe

leicht mit alkoholbefeuch-

tetem Finger abreiben, da-

nach erst in Alkohol, dann

in Wasser abspiilen, Wasser

abschiitteln und sogleich
atzen.

Proben vor dem Atzen in
warmem Petroleum abspii-
len, danach in Seifenwasser.
Die Seifenschicht kann auf-
trocknen oder durch warmes
Wasser entfernt werden.
Nach dem Polieren ist sorg-
faltig zu waschen, um alle
Seifenspuren zu entfernen.
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Metall oder Legierung

‘ Vorschlichten und Grobschlichten

Feinschleifen

Aluminium u. Alumi-
ninmlegierungen.
Siehe auch S. 225

Magnesiumu. Magne-
siumlegierungen,
Siehe auch S, 246

Auf mittelgrober Feile abziehen, bei

Verwendung eines geeigneten Mikro-

toms kann dieses als Ersatz fiir Grob-
und Feinschleifen dienen.

Auf mittelgrober Feile abziehen, dann
auf Aloxitleinen Nr.50!, 100 und
150 schleifen.

Auf Schmirgelpapier der Kérnung 0,
00, 000 mit Paraffin in Petroleum.

Schmirgelpapier 0, 00, 000, Umn-
drehungsgeschwindigkeit 80—1000
Umdr/min.

1 Alundum == Tonerde groberer Kérnung. Alundum Nr. XF kann durch Schlimmschmirgel 60 min,
Alundum Nr. 600 durch Siliziumkarbid 3 F oder Schlimmschmirgel 120 min ersetzt werden.
Aloxit = kimstlicher Korund, kann durch Schmirgelleinen und Schmirgelpapier ersetzt werden
(vel. auch Schleifmittel S.17).

2 Alundum-Seifenwasser-Mischung: 5 g Alundum Nr. 600 auf 300 cm® Wasser. Nach griind-
lichem Schiitteln 15 min stehenlassen. Die {iberstehende Aufschwemmung abgieBen, 40 g Seife
zusetzen und die Mischung erwirmen, bis die Seife gelost ist. Sowohl die Paraffin-Petroleum-
Mischung wie die Alundum-Seifenwasser-Mischung sind bei Raumtemperatur fast fest, sie sind
deshalb warm zu verwenden.

3 10 g Paraffin in 200 cm® Petroleum (Erwérmen) losen.

II. Atzverfahren fiir Nichteisenschwermetalle.

A. Kupfer.

Angaben iiber die Schliffvorbereitung von Kupfer und Kupferlegierungen
finden sich in Tabelle (S.174). Im iibrigen werden die Schliffproben wie Weich-
eisen bzw. kohlenstoffarme Stéihle behandelt.

Als Poliermittel dient Tonerdeaufschwemmung, der nach GUERTLER (2) etwas

Ammoniak zuzusetzen ist. Auch Zusatz von ein paar Kornchen Ammoniumtartrat
verhindert die beim Polieren leicht eintretende Oxydierung der Schlifffliche.

Zum Atzpolieren von Kupfer mit Einschliissen von Kupferoxydul, Kupfer-
sulfiir u. a. empfiehlt A.ScHRADER Zusatz von Ammoniak zum Polierwasser
bei langsam laufender Scheibe ohne nachfolgende Atzung.

Atzmittel.

Fast alle fiir Kupfer gebriauchlichen Atzmittel wirken oxydierend. Rawpox
und LorenTZ priiften eine Reihe dieser Atzmittel, die Ergebnisse ihrer Beob-
achtungen sind nachstehend zusammengefa(3t:

1. Salpetersiure. a) Unverdiinnte Salpetersidure gibt gewthnlich eine brauch-
bare Atzung, die Atzdauer ist aber auBerordentlich kurz und deshalb schwierig
zu iiberwachen. Aufbringen eines Tropfens HNO,; dient zur Unterscheidung
von Kupferoxydul und Kupferarseniat, letzteres wird herausgeldst.

b) Verdiinnte Salpetersdure (1 Teil Siure auf 1 Teil Wasser) greift Kupfer
sehr gleichmaBig an, gibt aber nur schwache Kornflichengegensitze. Atzdauer
15—30 sec.

Salpetersdure hat gegeniiber anderen Kupferdtzmitteln keine besonderen
Vorteile und wird deshalb selten gebraucht. Losung b) kann jedoch empfohlen
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Vorpolieren

Feinpolieren

‘Waschen und Trocknen

Auf Tuchscheibe mit 300 Umdr/

min und Alundumpulver oder

#hnlichem Poliermittel in Wasser-
aufschwemmung.

Auf Samtscheibe mit 5—600 Umdr/

min und Alundumpulver in dest.

Wasser Nr.XF,danach Samtscheibe

mit Alundumpulver Nr.600' in
dest. Wasser.

Auf Tuchscheibe mit sehr fein-
behaartem Tuch und 150—200
Umdr/min. Neues Poliertuch vor-
her einige Stunden in Wasser legen
zur Erweichung der Faser. Probe
oft drehen. Bei Verwendung von
Magnesiumoxyd nur mit dest.
Wasser arbeiten, zuletzt nur mit
dest. Wasser polieren.
Auf Samtscheibe mit 100—400
Umdr/min mit besonders vorberei-
teter Tonerde und fliissiger Seife.

In flieBendem  warmen
Wasser abspiillen und mit
Fohn oder Geblise trocknen.
Polierte Schlifffliche nicht
beriihren oder reiben.

In dest. Wasser abspiilen,

danach in Alkohol oder

Azeton, mit Fohn oder Ge-
bliase trocknen.

werden fiir Schliffvorbereitung nach dem PursiFerschen Verfahren des ab-
wechselnden Atzens und Polierens.
2. Salzsiiure. a) Salzsiure und Eisenchlorid in wasseriger Losung.

Salzsdure, konz, . . . . . . . . 30 cm3
Bisenchlorid . . . . . . .. .. 10g
Wasser. . . . . . . . . .. .. 120 ¢m3

Atzdauer 30 sec.

b) Salzsdure und Kisenchlorid in alkoholischer Lésung.

Salzsdure, konz. . . . . . . . . 30 cm?
Eisenchlorid . . . . . . . . .. 10g
Athylalkohol . . . . . . . . .. 120 cm?

Atzdauer 30 sec.

Salzsdureditzmittel nach a) und b) geben Kornflichenitzung fiir schwache

Vergroflerungen. Fiir stirkere Auflosung wird die Oberfliche zu stark aufgerauht.
Die alkoholische Losung ergibt bessere Kornflichengegensitze als die wisserige.
Kupferbleche und -stangen kénnen zuerst mit Ammoniak-Wasserstoffsuper-
oxyd 4:1 vorgeitzt, dann einige Sekunden mit wisseriger Eisenchloridlésung
nachgeétzt werden.
3. Schwefelsdure. a) Schwefelsiure und Wasserstoffsuperoxyd.

Schwefelsaure, konz. . . . . . . 1 Teil
Wasserstoffsuperoxyd (3%) . 20 Teile
Atzdauer 60—90 sec.
b) Schwefelsdure und Kaliumbichromat.
Schwefelsiure, konz. . . . . . . 1 Teil

Kaliumbichromat (gesattigte Losg.) 10 Teile
Atzdauer 30—60 sec. Sehr geeignet fiir gegossenes Kupfer, greift aber die Oxydul-
einschliisse stark an.
¢) Schwefelsdure und Kaliumpermanganat.
Schwefelsiure, konz. . . . . . . 1 Teil
Kaliumpermanganat (0,4%) . . . 10 Teile
Atzdauer 60—90 sec. Gutes Allgemeindtzmittel fiir Kupfer.
4. Chromsiiure. a) Gesittigte Losung, Atzdauer 60—90 sec, greift besonders
Korngrenzen und Oxyduleinschliisse an, besonders geeignet fiir kaltbearbeitetes
Kupfer.

Berglund-Meyer, Handbuch. 12
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b) Eine Losung mit 10—15% Chromsdure und einem Zusatz von 1—3 Tropfen
Salzsiure auf 50 cm® Losung wird von VILLELA als geeignetes Atzmittel an-
gegeben. Mit dieser Losung wird eine ausgesprochene Kornflichendtzung er-
halten. Abwechselndes Polieren und Atzen ist vorteilhaft.

5. Ammoniak. CzocHRALSKI (3) empfiehlt Atzwaschen der Schlifffliche mit
einem in starkem Ammoniak getrinkten Wattebausch, um den oxydierenden
EinfluB der Luft mitwirken zu lassen. Das Atzmittel wird so gleichméBig wie
méglich auf die Schlifffliche gebracht, und alle entstehenden dunklen Flecken
werden durch vorsichtiges Reiben entfernt, so daB eine klare metallische Ober-

Elektrolytkupfer, gefitzt mit Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd.
Abb. 40a. (Vergr. X 25.) Abb. 40b. (Vergr. X 500.)

fliche erzielt wird. Soll der Atzvorgang unterbrochen werden, so wird etwas
Wasser auf den ammoniakgetrinkten Wattebausch getropft, ohne das Atzwaschen
zu unterbrechen, nach und nach wird immer mehr Wasser hinzugefiigt, bis das
Ammoniak herausgewaschen ist. Verwendung von zuviel Ammoniak verzégert den
Atzangriff, weil die Oxydation dadurch verhindert wird. Bei zuwenig Ammoniak
bildet sich ein Zellulosefilm auf der Oberfliche der Schliffprobe, der durch frisches
Ammoniak entfernt werden mufi. Die oben beschriebene Behandlung entwickelt
vorwiegend die Xorngrenzen, wihrend die Kornflichen meistens glatt bleiben.

6. Ammoniak und Wasserstotfsuperoxyd. a) Gleiche Teile von Ammoniak
und Wasserstoffsuperoxyd (3%) werden gemischt. Bei Atzdauer von 5—15 sec
entsteht bhauptsichlich Korngrenzendtzung, geeignet fiir Untersuchungen bei
starken VergroBerungen. Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd ist eines der ge-
brauchlichsten Atzmittel fiir Kupfer. Durch Verinderung des Verhiltnisses beider
Teile kann die Atzwirkung bis zu einem gewissen Grade beeinfluBt werden. Bei
Vermehrung des Wasserstoffsuperoxydanteiles wird Kornflichendtzung erhalten.
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Das A.8.8.T.-Handbuch empfiehlt fiir kaltbearbeitetes Kupfer eine nachfolgende
Behandlung von wenigen Sekunden in der unter a) beschriebenen Salzsiure-
lésung auf S.177.

b) Kornflichenitzung wird erreicht durch folgende Atzung:

Ammoniak, konz.. . . . . . . . 1 Teil
Wasserstoffsuperoxyd (3%). . . . 20 Teile

c) Fiir gegossenes Kupfer wird im A.S.S.T.-Handbuch Atzwaschen mit
folgender Losung empfohlen:

Ammoniak, konz.. . . . . . . . 40 Teile
Wasserstoffsuperoxyd (3%). . . . 10 Teile

Diese Losung kann auch fiir ,,Atzpolieren verwendet werden.
7. Ammoniak und Kaliumpermanganat.

Ammoniak . . . . . .. ... 2 Teile
Kaliumpermanganat (0,4%) . . . 3 Teile

Atzdauer 2—3 min. Die Losung dtzt am besten, wenn sie infolge von Mangan-
dioxydbildung eine briunliche Férbung annimmt, sonst bildet sich leicht eine
Haut auf der Schlifffliche und verdeckt die Atzung.

8. Ammoniak und schwach oxydierende Zusitze.

a) Ammoniak und Ammoniumoxalat:

Ammoniak unverdiinnt . . . . . . . 1 Teil
Ammoniumoxalat (gesittigte Losung). 3 Teile

b) Ammoniak und Kaliumarsenat:

Ammoniak, unverdiiont . . . . . . . 1 Teil
Kaliumarsenat (gesattigte Losung) . . 3 Teile

Beide Atzmittel wirken sehr langsam. Atzdauer etwa 24 Stunden. Losung b)
greift Oxyduleinschliisse stark an.

9., Ammoniak und Kupterammonchlorid.

Kupferammonehlorid . . . . . . . . 5¢g
Wasser. . . . . . . . . ... ... 120 em?

Es wird so viel Ammoniak zugesetzt, dall der sich zunichst bildende weille
Niederschlag wieder in Lésung geht. Atzdauer 30—60 sec. Diese Lésung ist
eines der besten und gebriuchlichsten Atzmittel fiir Kornflichenitzung von
Kupfer. Alkoholische Lésung gibt keine guten Atzungen.

10. Ammoniumpersulfat. Eine Loésung mit 10% Ammoniumpersulfat in
Wasser ist ein ausgezeichnetes Atzmittel fiir Kupfer und wird oft verwendet.
Besonders gute Ergebnisse sind manchmal durch Zusatz einiger Tropfen Am-
moniak unmittelbar vor dem Atzen zu erzielen. Der Atzangriff erfolgt je nach
der Kristallachsenlagerung verschieden stark und liBt deshalb die einzelnen
Korner verschieden hervortreten. Kupferoxyduleinschliisse werden durch
Ammoniumpersulfatlésung ausgefressen.

11. Kaliumbichromat. Kaliumbichromat eignet sich nach dem A.S.S.T.-
Handbuch besonders fiir Reinkupfer und fiir Kupferlegierungen, die von den
gebriauchlichen Atzmitteln nicht angegriffen werden, ferner fiir Nickellegierungen
und fiir bleihaltiges Messing. Zum Farben des -Bestandteils und zum Verstirken
der Gegensétze bei Kupfer-Mangan-Silizium- und Kupfer-Zinn-Legierungen kann
eine leichte Nachitzung mit dem GrarDschen Atzmittel (s. Tabelle S. 186) vor-
genommen werden. Fir Kupfer und Kupfer-Beryllium-Legierungen empfiehlt
sich elektrolytische Nachbehandlung mit der in Tabelle (S. 186) unter 12 an-
gegebenen Eisensulfatlgsung (10—15 sec).

12*
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E. 8. Trurrr empfiehlt fiir Kupfer und andere Metalle folgendes Atzmittel:

Kaliumbichromat . . . . . . 2 Teile Schwefelsdure. . . . . 0,5 Teile
Salzsgure . . . . . . . .. 1 Teil Fliissige Seife. . . . . 0,5 Teile
Salpetersdure . . . . . . . . 1 Teil

12. Silbernitrat. a) 2% Silbernitrat in Wasser. Atzdauer 20—30 sec. Die
auf der Schlifffliche niedergeschlagene Silberschicht wird unter Wasser ab-
gerieben. Oxyduleinschliisse werden stark angegriffen.

b) In einem Verfahren nach Horma~N wird ein Kérnchen trockenen Silber-
nitrates auf die Probe gelegt und ein einziger Tropfen Wasser zugesetzt. Es
bildet sich eine schwammige Silberschicht, die in etwa 3 sec grau wird.

Die Sechlifffliche wird dann sofort mit einer Spritzflasche abgespiilt. Bei
sorgfiltiger Ausfilhrung wird eine gute Atzung erzielt. Das Verfahren scheint
besonders in solchen Fillen wertvoll zu sein, wenn andere Atzmittel Licher
entstehen lassen.

13. Elektrolytisches Atzen. Elektrolytisches Atzen von Kupfer kann bei-
spielsweise mit einer Losung von 10% Ammoniumazetat oder 10% Ammonium-
sulfat ausgefiihrt werden. Stromstirke etwa 0,003 Ajem?. Dauer etwa 30 min.
In der Regel entstehen bei elektrolytischem Atzen rauhe Schliffflichen, die fiir
Beobachten bei starken VergréBerungen nicht geeignet sind. Alle noch vor-
handenen Schleifkratzer werden stark angegriffen.

B. Kupferlegierungen.

a) Allgemeines. Die kupferreichen Legierungen mit nur einer Kristallart,
wie x-Messing und «-Bronze, zeigen im allgemeinen beim Atzen dasselbe Ver-
halten wie reines Kupfer, deshalb kénnen auch dieselben Atzmittel verwendet
werden. Mit abnehmendem Kupfergehalt ist es notwendig, die Menge oxydieren-
der Mittel etwas herabzusetzen.

In Kupferlegierungen mit mehreren Kristallarten werden die Unterschiede
in der Losungsgeschwindigkeit der Kristallite erhoht durch Bildung von
Lokalelementen. Deshalb werden starke Korngegensitze beim Atzen erzielt.

Ein Verfahren, das Rawpox und LorENTZ erfolgreich bei einer Anzahl von
Kupferlegierungen anwandten, besteht in einer Doppelédtzung mit Schwefelwasser-
stoff und einer Losung von 10% Silbernitrat. Mit diesem Atzverfahren wurden
sehr starke Gegensitze erhalten. In einigen Fillen erzielt man das beste Ergebnis,
wenn zuerst die Behandlung mit Schwefelwasserstoff ausgefithrt wird, wihrend es
in anderen Fillen vorteilhafter ist, mit der Silbernitratbehandlung zu beginnen.

Die Atzung einer Legierung mit 67% Cu, 32% Zn und 1% Pb gelingt am
besten, wenn die Probe zuerst in ein mit Schwefelwasserstoffgas gefilltes Gefaly
gebracht wird, auf dessen Boden sich ein Tropfen Salzsiure befindet. Die Probe
wird darin gelassen, bis sich eine diinne Sulfidschicht auf der Schlifffliche gebildet
hat und wird dann mit einer Losung von 10% Silbernitrat gedtzt. Das Verfahren
erweist sich als zufriedenstellend fir - und f-Messing. Bei Bronze mit 88%
Kupfer, 10% Sn und 2% Zn wird die klarste Atzung erreicht, wenn die Silber-
nitratdtzung der Behandlung mit Schwefelwasserstoff vorangeht. Die chemische
Natur der durch Einwirkung von Schwefelwasserstoff gebildeten Haut scheint
nicht von Wichtigkeit fiir das Verfahren zu sein, weil ein dhnliches Ergebnis
auch bei Erhitzung der Probe an Luft erhalten wird.

Nach Rawpon und Lorentz (3) kann die Wirkung sehr schwacher Atzmittel
oft durch Einleiten von Sauerstoff in die Losung beschleunigt werden. Aus-
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gezeichnete Ergebnisse werden auf diese Weise bei vielen Kupferlegierungen
erzielt bei Verwendung von Ammoniak oder verdiinnter Schwefelsiure oder einer

Kristallfigurenitzung von «-Messing (68% Cu), gegliiht, Atzmittel: konzentrierte Salpetersiure mit einigen
Koérnchen Chromsiureanhydrid (nach PULSIFER).
Abb. 41a. Schrigbeleuchtung mit Planglas. (Vergr. x 1000.)
Abb. 41b. Schrigbeleuchtung mit Prisma (entgegengesetzte Schattenwirkung). (Vergr. x 1000.)

Losung mit 10% Ammoniumchlorid. Der Sauerstoff wird durch ein feines Rohr
eingeleitet und der Strom auf die Schliffprobe gerichtet. In der Regel ist eine
verhéltnismiBig lange Atzdauer erforderlich. Bei der beschriebenen Behandlung
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wird die Schliffprobe meistens nicht auf der ganzen Schlifffliche gleichmafig
gedtzt, sondern nur ringférmig im Bereich der Stelle, wo der Sauerstoffstrom
auftrifft.

b) Makroitzmittel. Nach ADLER eignet sich das auf S.78 angefithrte Makro-
dtzmitte]l auch fir Kupfer und Kupferlegierungen, insbesondere zur Unter-
suchung von Schweillungen. Ammoniumpersulfat-Wasserstoffsuperoxyd ergibt
gute, kontrastreiche und sehr saubere Makrodatzungen bei Kupfer-Zink-, Kupfer-
Zinn- und Kupfer-Aluminium-Legierungen. Eisenchlorididtzungen kommen vor-
wiegend fiir Kupfer-Zinn-Legierungen in Frage.

Zum Tiefdtzen von Messingproben mit grob vorgeschliffener Oberfliche wird
eine Behandlung von 7—8 min mit konzentrierter technischer Salpetersiure
zur Beseitigung der Sige- oder Schleifspuren empfohlen. Zum Atzen von zinn-
haltigem Messing werden 10% technischer Salzsiure zugesetzt, um das Zinn-
oxyd in Lésung zu halten (FriiMOXT).

GuILLET nennt als Makrodtzmittel fiir Kobalt Messing 20proz. kochende
Ammoniumpersulfatlésung.

¢) Atzverfahren fiir x-Messing und x-Bronze. Nach A.S.T.M. eignet sich fiir
&-Messing folgendes Atzmittel:

5 Teile Wasser
5 ,, Ammoniak (sp. G. 0,88)
2 ,, Wasserstoffsuperoxyd (9%)

Eine Reihe von Rawpox und LORENTZ erprobter Atzmittel fiir mikro-
skopische Untersuchungen ist in Tabelle (S.188) zusammengestellt; die ersten vier
konnen als geeignet fiir die Mehrzahl der Kupferlegierungen angesehen werden.
Nichtsdestoweniger andert sich die Wirkung des gegebenen Atzmittels oft mit
der chemischen Zusammensetzung, der mechanischen Behandlung und der
Wirmebehandlung des Werkstoffes. Es konnen fiir diese Anderungen im Ver-
halten gegeniiber den Atzmitteln keine Allgemeinregeln aufgestellt werden, des-
halb ist es notwendig, durch Versuche die besten Bedingungen fiir jeden Fall
herauszufinden.

Ammoniumpersulfat.
Ammoniumpersulfat . . . . . . . 10¢g
Wasser. . . . . . .. .. ... 100 cm3

Die Losung eignet sich nach CzocHRALSKI zur Entwicklung des Kleingefiiges
von «-Messing, «-Aluminiumbronze und Kupfer-Nickel-Legierungen.

Zur Kornflichendtzung von Kupfer und «-Messing sowie von Schweilungen
wird eine Mischung von Ammoniumpersulfatlésung mit Eisenchloridlésung emp-
fohlen. Die Mischung erfolgt zu gleichen Teilen oder im Verhiltnis 2:1. Es
kann auch abwechselnd in den Einzellésungen gedtzt werden.

Eisenchlorid . . . . . . . . .. 5¢g
Salzsdure 1,19 . . . . . . . . . 30 cm?
Wasser, dest.. . . . . . . . .. 100 ecm3

Ammoniumpersulfat-Wasserstoffsuperoxyd. Die gebrauchliche 10proz. Am-
moniumpersulfatlosung wirkt wegen der starken Aufrauhung der Kornflichen
mehr als Makrostzmittel. Nach A. MeYER 148t sich die Wirkung dieses Atzmittels
durch Zusatz von Wasserstoffsuperoxyd (3%) in 5—20proz. Menge abstufen,
so daBl es sowohl als Makro- wie als Mikro#itzmittel verwendet werden kann. Je
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nach der Atzdauer und dem Zusatz an Wasserstoffsuperoxyd wirkt diese Mischung
als Kornflichen- oder Korngrenzenitzmittel (Abb. 42a bis d). In x-f-Messing-
proben wird der x-Bestandteil stirker angegriffen als der 5-Bestandteil (Abb. 43).
Bei kurzer Atzdauer wirkt der letztere umrissen und erscheint hell wie der «-Be-
standteil. Léngeres Atzen 1i8t in der x-Grundmasse Zwillingsbildung sichtbar

Atzbeispiele fiir Messing,
Abb. 42a—d. Ammoniumpersulfat-Wasserstoffsuperoxyd.

Abb, 42a. o-Messing (70% Cu) gegliiht, Korngrenzendtzung. Senkrechte Beleuchtung, (Vergr. x 200.)
Abb, 42b. Gleiche Probe stiirker vergréBert und schrig beleuchtet. Reliefartiges Hervortreten von Gleit-
linien und Zwillingen, (Vergr. x 1000.)

Abb, 42¢. Gleiche Probe nach lingerem Atzen mit dem gleichen Atzmittel. Kornflichenitzung. Schrige
Beleuchtung. (Vergr. x1000.)

Abb, 42d. «-Messing mit Spuren von # an den Korngrenzen. Kristallfigurendtzung. Schriige Beleuchtung,
(Vergr. x1000.)
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Anwendung verschiedener Atzmittel bei «-f-Messing.

Abb. 43a. PreBmessing (59% Cu). Atzung: Ammoniumpersulfat-Wasserstoffsuperoxyd. Bei kurzer Atzdaver
bleiben sowohl die f-Kristalle wie die a-Grundmasse hell, die g-Kristalle erscheinen infolge des beginnenden
Abbaues von « leicht umrissen. Blei in Form dunkler Einschliisse. (Vergr. X 200.)

Abb. 43b. Léngeres Atzen mit dem vorgenannten Atzmittel greift den f-Bestandteil nicht an, in der «-Grund-
masse werden Korngrenzen und Zwillingsbildungen sichtbar., Kurzes Eintauchen in salzsaure Eisenchloridlosung
bewirkt Dunkelfirbung bzw. Herauslosen des S-Bestandteils. (Vergr. x200.)

Abb. 43¢. Messing (62% Cu) bei 750° C abgeschreckt,. Atzung mit Ammoniumpersulfat umreit den p-Bestand-
tell bei kurzer Atzdauer, bei lingerem Atzen entsteht Flichendtzung der «-Korner. (Vergr. x200.)
Abb. 43d. Weiterbehandlung der Probe durch anschlieBendes kurzes Eintauchen in salzsaure Eisenchlorid-
1osung 16st den als Bestandteil des Eutektoids auftretenden p-Bestandteil heraus. (Vergr. x200.)

Abb. 43e. Die mit Pfeil bezeichnete Stelle von Abb. 43d in starker VergroBerung. (Vergr. x 1000.)
Schrige Beleuchtung.
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werden. Dunkelfarbung des §-Bestandteiles wird durch ganz kurzes Eintauchen
in die von PuLsirer S.29 angegebene Atzlssung bewirkt.

Das Atzmittel ist ebenfalls fiir Bronzen im Gufl- und Knetzustand geeignet
(vgl. Abb. 44).

Ammoniumpersulfat-Wasserstoffsuperoxyd als Atzmittel fiir Phosphorbronze.
Abb. 44a. Phosphor-Drahtbronze, gegossen. Die infolge Kristallseigerung kupferreichen Zonen bleiben hell.
Intden zinnreichen Zonen Eutcktoid. Gleitlinien verursacht durch Einspannen der Probe in den Schraubstock
zum Grobfeilen. (Vergr. x1000.)

Abb. 44b. Durch Walzen und Gliihen homogenisierte Phosphor-Drahtbronze zeigt homogene «-Kristalle,
Korngrenzeniitzung. Lingeres Atzen mit dem gleichen Atzmittel bewirkt Kornflichenitzung aber nicht so
starke Gegensitze wie Atzung mit alkoholischer Eisenchloridlosung, vgl. Abb. 15e 8. 46, (Vergr. x 200.)

Natriumbichromat. Zur Entwicklung des Kleingefiiges von Messing, «-Bronze
und Neusilber empfiehlt A. SCHRADER folgende Ldsung:

Natriumbichromat. . . . . . . . 10g
Schwefelsdure 1,84 . . . . . . . 5cm?
Wasser, dest.. . . . . . . . . . 80cm?

EinfluB der Schliffvorbereitung auf die Gefiigeentwicklung von Sondermessing. Atzmittel: alkoholische Eisen-
chloridlésung 5%.

Abb, 45a. Sondermessing (56% Cu, 3% Mn, 1% Fe, Rest Zn), nach dem ersten Polieren gedtzt. (Vergr. x 200.)
Abb. 45b. Dasselbe nach mehrmaligem Atzen und Abpolieren. (Vergr. X 200.)
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Atzmittelzusammenstellung fiir
Nach Metals
Atzmittel Zusammensetzung
1. Ammoniak. verdiinnt
. : %) 2 .
2. Ammoniak-Wasserstoff NH,OH . . 5 Teile H,0,(3%) 2—5 Teile
superoxyd. HO 5 Teil oder
ey - o-o- 0 le1e H,0,(9%) 1—2 Teile
3. Ammoniak-Ammonium- H,O0 . . . 1Tei
persulfat. NH,OH. . 1 Teil }
(NH,),S8,05 2 Teile (2,5proz. Losung)

4. Ammoniumpersulfat.

5. Chromséure.
6. Chromséaure-Salzsiure.

7. Chromséaure-Salpetersaure.

8. Kupferammoniumchlorid-
Ammoniak,

9. Eisenchlorid-Salzsiure.

10. Salpeterséiure.
11. Kaliumbichromat.

12. Elektrolytisches Atzen.

10proz. Losung (kalt).
10proz. Losung (kochend).
Gesittigte wiisserige Losung (CrO,).
Auf 50 cm® einer 10—I15proz. CrQ,-Lésung vor Gebrauch
1—2 Tropfen Salzsiure.
a) 50 cm?® NHO, 20 g CrO, 30 cm? H,0
b) 5cm? HNO, 20 g CrO, 75 cm® Hy,O
10proz. wisserige Losung von Kupferammoniumchlorid mit
Ammoniak versetzen. a) Bis zur alkalischen Reaktion.
b) Bis zur Neutralitiit.

FeCl, HO H,0
g cm? cm?
5 50 100 (f. Cu-Leg. bis 90% Cu)
19 6 100 (f. Cu-Leg. bis 70% Cu)
5 10 100
25 25 100
1 20 100
8 25 100
CrO,
10 1 100 1g
CuCl, SnCl,
3 10 100 1g 0,05¢
Verschiedene Verdiinnungen.
HO. ... . 100 cm3
KCr,0, . ... 2¢g
NaCl (ges. Losg.) 4cm3
H,80,(1,84) . . 8cm?

Statt NaCl kann vor dem Gebrauch auf 25cm® der Losung
1 Tropfen Salzsiure zugesetzt werden.

FeSO, . . . 30¢g

NaOH . . . 4g

H,80, . . . 100 cm?®

H,0. . . . 1900 cm?

Versuchsbedingungen (0,1 A, 8—10 V).
Bisessig . . . . . 5 Teile
Salpetersiure . . . 10 ,
Wasser . . . . . . 85 ,,
Losungen von:  NaCl

NH,NO,

Na,S,0;

NH,O0H

Zitronenséure.

Molybdénséure + N,OH.
H,S80, + H,0,.
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Anwendung

Quellen

—

10.
11.

12.

. Atzpolieren von Messing und Bronze.
. Kupferund viele Kupferlegierungen. Auf Aluminiumbronze

entstehende Haut wird mit GRarDscher Losung entfernt.

. Atzpolieren von Kupfer und einigen Kupferlegierungen,

. Kupfer, Messing, Bronze, Neusilber, Aluminiumbronze.

. Kupfer, Messing, Bronze und Neusilber (Flichen#tzung).
. Kupfer, Messing, Bronze und Neusilber (Flichenatzung),

Farbung bei elektrolytischer Anwendung oder Eisenchlorid.

. Aluminiumbronze. Beim Polieren gebildete Haut mit

10proz. FluBisdure entfernen.

. Am besten geeignet zum Dunkelfirben gréfierer Mengen

des B-Bestandteils in «-8-Messing. Fiir Kupfer, Messing,
Neusilber.

. Kupfer, Messing, Bronze, Neusilber, Aluminiumbronze.

Dunkelfarbung des §-Bestandteils in Messing, Verstar-
kung der Gegenséitze nach Atzen mit Bichromat u. a.
Atzungen.

Tiefatzungen.

Kupfer, Kupfer-Legierungen mit Mangan, Beryllium,
Silizium, Neusilber, Bronze und andere Kupferlegie-
rungen. Mit Eisenchlorid oder anderen die Gegensétze
verstirkenden Atzmitteln nachzustzen.

Dunkelfarbung von f in Messing, verstirkt die Gegen-
sitze bei vorausgegangener H,0,-Atzung. Neusilber,
Bronze u.a. Kupferlegierungen.

Fiir Kupfer-Nickel-Legierungen, um die Erscheinung der
Kristallseigerung weniger sichtbar werden zu lassen.

Allgemein im Gebrauch fiir Kupfer-Nickel-Legierungen.

Hvupsoxn, Desch.
Verschiedene.

Hubsox.

Law.
PORTEVIN.
GULLIVER.
VILELLA.

STRAUSS.

HEYN,
Am. Brass Co.

HEevcock und NEVILLE,

GrarD Nr. 1,
GrARD Nr. 2,
Am. Brass Co.,
Am. Brass Co.,
ARCHBUTT,
RoOSENHAIN,

PuLsirERr,

ROSENHAIN.

Dxscw.
Am. Brass Co.,
VILELLA.

Amn. Brass Co.,

DxscH,
Hupsox,

LE CHATELIER,
Houpson,
ADCOCK,
ADCOCK,
ARCHBUTT.
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d) Atzverfahren fiir a-3-Messing und &-d-Bronze. Versuche von Rawpow
und LoreNTZ ergaben, daB Atzmittel mit stark 16sender Wirkung, z. B. starke
Salpetersaure oder Schwefelsdure mit Kaliumbichromat (S.179) den f-Bestandteil
in Messinglegierungen stark angreifen, so dafl dieser im Vergleich zu der weniger
angegriffenen «-Grundmasse dunkel erscheint. In letzterer werden gewdhnlich
die Korngrenzen sichtbar.

Atzmittel fiir mikroskopische Untersuchungen von Kupferlegierungen.
Nach RawpoN und LorexTz.

‘ Atzmittel | Atzdauer ‘ Art der Atzung} Bemerkungen
(a) ‘Ammoniak, 10 Teile, Wasser- 15—30 sec Kornfldchen | Atzwaschen oft von Vor-
stoffsuperoxyd (3%) 1 Teil i teil

(b) 110% Ammoniumpersulfat inr20 sec bis 5 min Kornflichen |Alkoholische  Lésung

Wasser i ‘ Jiefert gewohnlich we-

| niger gute Atzungen,

list gelegentlich aber ge-

| ‘eignet.  (Zusatz von
‘ Wasserstoffsuperoxyd

‘verlangsamt den Angriff

und bewirkt je nach

! Menge Kornflichen- oder
Korngrenzenéitzung.

I(A. MEYER; vgl. 8.182.)

(c) Kupferammonchlorid-Ammo- |20 sec bis 1 min Korngrenzen}

niak s. unter Kupfer S.179 \1

(d): Geséittigte Chromséurelgsung 10—30sec | Kornflichen

(e) ‘Schwefelsdure (1,84), 1 Teil,|30 sec bis 2 min: Kornflichen \
Wasserstoffsuperoxyd ~ (3%) | ’

10 Teile
(f) Schwefelsdure (1,84) 1 Teil, 10—90 sec  |abhéngigvom Fir schwache Vergrofle-
gesittigte Chromséurelssung " Werkstoff rungen.
5 Teile | ‘
(g) Salpetersiure (1,42) 1—4 sec " Kornfldchen

(h) “Salzsaure (1,19) 30 cm3, Fisen-{20 sec bis 2 min' Kornflichen
rchlorid 10 g, Wasser 120 cm3 |

(i) 1Salzséiure (1,19) 30 cm3, Eisen- 30—90 sec Kornflichen ‘Manchmal besser und

‘chlorid 10 g, Alkohol 120 ¢cm3 } manchmal  schlechter
! als wasserige Losung

() 2% Silbernitrat in Wasser

Atzmittel mit weniger stark losender Wirkung, z. B. Schwefelsiure mit
Wasserstoffsuperoxyd, Schwefelsdure mit Kaliumpermanganat, Ammonium-
persulfat, Salzsdure mit Eisenchlorid sowie Bromwasser, firben nur den §-Bestand-
teil, so daB er ebenfalls dunkel gegen die hellere, nichtangegriffene «-Grundmasse
erscheint. Bei Atzmitteln, die besonders fiir Kupfer geeignet sind, wie Ammoniak
mit Wasserstoffsuperoxyd, Ammoniak mit Kalinmpermanganat und Kupfer-
ammonchlorid mit Ammoniak, wird die entgegengesetzte Wirkung erzielt. Der
f-Bestandteil hebt sich hell von dem etwas dunkleren x-Hintergrund ab. Nach
Baurr und Hansen gibt eine 10 proz. Chromséiurelosung dem f§-Bestandteil eine
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zitronengelbe Farbe, wihrend die «-Kristalle ockergelb erscheinen, shnlich wirkt
Ammoniumpersulfat-Wasserstoffsuperoxyd.

In vorwiegend aus «-Kristallen bestehenden Legierungen wird durch
Atzen oft ein starker Unterschied zwischen den a-Kristallen hervorgerufen,
deshalb sind geringe Mengen an f[-Bestandteilen nicht immer deutlich zu er-
kennen.

Ungewéhnliche Atzwirkungen entstehen manchmal durch Seigerungen und
nichtbeseitigtes GuBigefiige. Sie werden gut beobachtet bei Atzmitteln wie
Kupferammonchlorid mit Ammoniak oder Eisenchlorid mit Schwefelsiure und
Oxydationsmitteln, auch bei Silbernitrat oder Chromsiure.

Kristallfigureniitzung bei Messing, bewirkt durch Auftropfen von 1—2 Tropfen konz. Salpetersiure -- Chrom-
siure(anhydrid).

Abb, 46a, B-Messing mit Spuren von o in den Korngrenzen. Schrige Beleuchtung, starke Schattenbildung
an den vereinzelten Atzhiigeln. (Vergr. X 1000.)

Abb. 46b. x-f-Messing. Die g-Kristalle zeigen ausgesprochene Kristallfiguren, die a-Kristalle sind hell und
glatt mit treppenartigen Zwillingsbildungen. Schriige Beleuchtung. (Vergr. x1000.)

Bronze verhilt sich im allgemeinen in dieser Hinsicht ebenso wie Messing.

Im A.S.M.-Handbuch wird Ammoniak mit Wasserstoffsuperoxyd in dem
tiir «-Messing empfohlenen Mischungsverhdltnis als gutes Atzmittel fiir o-f-
Messing empfohlen. Nach dem Atzen mit dieser Losung wird die Schliffprobe
zwecks Farbung des f-Bestandteils in eine Eisenchloridlosung getaucht, deren
Gehalt fiir jeden Fall ausprobiert werden muB.

CamMPBELL hat beobachtet, dall das Tannenbaumgefiige in GuBbronze durch
eine Atzung mit 50 proz. Salpetersiurelgsung klar herauskommt. Das Eutektoid
wird jedoch so stark geschwirzt, daB sein Aufbau nicht mehr zu erkennen ist.
Dagegen greift Atzwaschen mit Ammoniak und Wasserstoffsuperoxyd die
kupferreichen Gebiete der Tannenbaumkristalle an, wihrend das Eutektoid hell
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bleibt. Letzteres hebt sich nur schwach ab von der geséttigten festen «-Losung.
Wird die Schliffprobe nachfolgend mit GrarDs Atzmittel Nr. 1 geitzt:

Eisenchlorid . . . . . . . . .. 5g
Salzsdgure. . . . . . . . . . .. 50 cm?3
Wasser. . . . . . . . .. ... 100 em?®

bis die «-Lésung ziemlich dunkel erscheint, so bildet das Eutektoid mit seiner
blassen, blaulichweilen Farbung einen deutlichen Gegensatz dazu.

MiLer empfiehlt beim Atzen mit Chromsiure Wasserstoffsuperoxyd-
zusatz. Nach ViLerra (2) beruht jedoch die beobachtete Wirkung in diesem
Fall happtséichlich auf einem geringen Gehalt an Salzsiure, der der Losung
zur Erhéhung der Bestindigkeit zugesetzt wurde. Chromsiure mit Salzsiure
(S.178) ergibt eine bessere Atzung. Tm x-3-Messing wird der o-Bestandteil nicht
angegriffen, der f-Bestandteil in #hnlicher Weise gelb gefirbt wie beim Atzen
mit Ammoniumpersulfat. In Kupfer-Zinn-Legierungen wird der o«-Bestandteil
nicht angegriffen, der d-Bestandteil je nach Atzdauer braun bis schwarz gefarbt.
In gewalzten Legierungen werden Korngrenzen und Zwillingsbildungen deutlich
entwickelt. MirLLER empfiehlt Chromsiure als gutes Atzmittel fiir SchweiBungen,
besonders von Manganbronzen, wihrend Atzen mit Eisenchlorid sich hierfiir
wenig eignet.

UngleichmaBige oder fleckige Atzungen ergeben sich, wenn die Chromsiure
nicht rein, d. h. beispielsweise mit Schwefelsiure verunreinigt ist. Ebenso ist
darauf zu achten, dafl weder Alkohol noch andere Reduktionsmittel in die Losung
gelangen. Diese sollte immer frisch zubereitet und, sobald sie sich dunkel farbt,
nicht weiter gebraucht werden. Die Schliffprobe ist wihrend des Atzens zu
bewegen und sogleich danach mit heilem Wasser abzuspiilen.

Nach VIiLerra (2) ist Chrom-Salzsiure (S.178) besonders geeignet, um die
feinen Silizide des Nickels, Chroms und Kobalts in bestimmten Kupferlegierungen
(Corson-Legierungen) sichtbar zu machen. Atzdauer etwa 5—10 sec (vgl. Kupfer-
Silizium-Legierungen S. 193).

¢) Kupfer-Zink-Legierungen mit hoherem Zink-Gehalt. Von den Kupfer-
Zink-Legierungen mit hoéherem Zinkgehalt haben nur die §-Legierungen prak-
tische Bedeutung. Fiir eine Gullegierung mit 53,9% Kupfer und 45,7% Zink
fanden RawpoN und LorENTZ folgende Losungen fir Kornflichenitzung ge-
eignet:

Ammoniak und Wasserstoffsuperoxyd (10:1) . . . . . Atzdaver 15 sec
Ammoniak und Kaliumpermanganat. . . . . . . . . . 90 ,,
Schwefelsdure und Kaliumbichromat. . . . . . . . . . 30 ,,

Gute Korngrenzendtzung wird erhalten mit:

Ammoniak und Ammoniumoxalat oder Kaliumarsenat. Atzdauer 20 sec
Bromwasser . . . . . . . . . . .. . .. ... . 20 ,,

Eine gegossene f-y-Legierung mit 44,7% Kupfer gibt eine ausgesprochene
Kornflichenitzung, bei der der y-Bestandteil dunkel und der f-Bestandteil hell
erscheint, mit folgenden weiter oben angefiihrten Atzmitteln:

Ammoniak und Wasserstoffsuperoxyd,
Ammoniak und Kaliumpermanganat,

Salzsdure und Eisenchlorid in Alkohol,
Alkalisches Kupferammonchlorid.

Mit Kaliumbichromat und Schwefelsdure wird der §-Bestandteil dunkel geférbt.
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Hauptsichlich fiir Korngrenzenitzung eignen sich folgende Atzmittel:
Schwefelsiiure und Wasserstoffsuperoxyd, Gesattigte Chromséure,
Ammoniumpersulfat, Salzséure und Eisenchlorid in Wasser,

f) Messing und Bronze mit Blei-Zusatz. Die Anwesenheit von Blei wird am
besten in polierten ungeétzten Schliffproben untersucht. Beim Atzen bleihaltiger
Legierungen mit bestimmten Atzmitteln, besonders mit Ammoniak und Kalium-
permanganat, bildet sich ein heller ungeiitzter Ring um jeden Bleieinschluf.
KnigHT empfiehlt Atzen mit einer Losung von 10% Alkalisulfid oder eine Be-
handlung von 5 sec in Schwefelwasserstoffgas in Wasser. Nach Girrican und
CUrRAN wird dieselbe Wirkung mit Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd oder mit
Eisenchloridlosung erzielt. Nach Angaben des Bureau of Standards (2) kann
eine doppelte Atzung von Vorteil sein, bei der zuerst mit Ammoniak-Wasser-
stoffsuperoxyd und danach mit Eisenchloridlosung geétzt wird.

Borron empfiehlt Salpetersiure zum Atzen von bleireichem Messing und
von Bronze mit hohem Zinngehalt.

g) Aluminium-Bronze. Im GuBzustand 4Bt sich Aluminiumbronze ohne
Schwierigkeit mit den meisten fiir die verschiedenen Kupferlegierungen ge-
briauchlichen Atzmitteln behandeln, und nach Rawpox und LorexTZ ebenfalls
mit wenig verdiinnter Salzsidure; bei letzterer betriagt die Atzdauer etwa 15 min.

Im kaltbearbeiteten Zustand ist Aluminiumbronze jedoch schwierig zu &tzen.
I. StravUss empfiehlt, die Schliffprobe vorher mit Magnesiumoxyd zu polieren.

Eisenchlorid und verschiedene Mischungen von Salpetersdure und Chrom-
siure werden zum Atzen von kaltbearbeiteter Aluminiumbronze verwendet,
obwohl dabei oft die Bildung einer Oberflichenhaut storend in Erscheinung tritt.
Nach StrAaUss kann diese Hautbildung in der Regel vermieden werden, wenn
die Probe unmittelbar vor dem Atzen 2—5 sec mit einer 10proz. wisserigen
Salzsdurelosung behandelt wird. Nach dieser Behandlung wird die Schliffprobe
in kaltem Wasser abgespiilt und rasch in die Atzlosung gebracht.

StraUss fithrte Atzversuche mit folgenden Lésungen durch:

a) Salpetersdure . . . . . . . . 50 cm?
Chromsdure . . . . . . . . . 20 g
Wasser . . . . . . . . ... 30 em3

b) Salpetersiure . . . . . . . . 5 cm3
Chromsgure . . . . . . . . . 20¢g
Wasser . . . . . . . . ... 75 cm3

¢) Salzséure . . . . . . . . .. 20 cm?
Eisenchlorid. . . . . . . .. 10g
Wasser . . . . . .. .. .. 120 g

d) Salpetersdure . . . . . . . . 30 em3
Wasser . . . . . . . . ... 70 ,,

e} Ammoniak . . . . . . . .. 10 ,,
Wasser . . . . . . . . ... 5

Alle diese Atzmittel ergeben Korngrenzenitzung. Die Atzung mit Ammoniak
ruft leichten Kornflichengegensatz hervor, bewirkt aber kein deutliches Heraus-
kommen der Zwillingsbildungen.

Legierungen mit hohem Eisengehalt und geniigend Aluminium, um den
B-Kristall zu bilden, beispielsweise mit 88% Kupfer, 9% Aluminium und 3%
Eisen, dtzen sich gut mit der unter b) aufgefithrten Losung. Die «-Misch-
krigtalle kommen deutlich heraus, was bei vielen anderen Losungen nicht der
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Ammoniumpersulfat-Wasserstoffsuperoxyd als Atzmittel der
Aluminiumbronze.

Abb. 47a. Aluminiumbronze (10% Al) geschmiedet.
(Vergr. x1000.)

Abb. 47b. Aluminiumsonderbronze (10% Al, 6% Ni, 4%
Fe -+ Mn) geschmiedet. (Vergr. x50.)

Abb. 47¢. Aluminiumsonderbronze (10% Al, 6% Ni, 4% Fe
4 Mn) geschmiedet. (Vergr. x1000.) Die Korngrenzen der
«-Mischkristalle sind deutlich in Abb. 45¢ zu erkennen.

Nichteisenmetalle.

Fall ist. Der Eisenbestandteil
erscheint je nach der Atzdauer
blaugrau bis dunkelbraun.
Atzen mit Ammoniak (sp.G.
0,90) und Einleiten von Sauer-
stoff wihrend des Atzens, wie
bei RawpoN und LORENTZ (3)
beschrieben wurde, liefert sehr
gute Ergebnisse, aber es ist
eine Atzdauer von etwa 30 min
erforderlich, vgl. S. 181.
A.ScHRADER fiihrt fiir die Ge-
fiigeentwicklung von Alumini-
umbronze folgende Atzmittel an:
1. Kupferammonchlorid-Am-
moniak (s. S.179).
2. Eisenchlorid-Salzssure.

a
Eisenchlorid . . . 4¢
Salzséure (1,12) 30 cm?
Wasser . . . . . . 120 cm?

oder b
Eisenchlorid . . . 5g
Salzsdure (1,12) . . 30 cm3 (1,19)
Wasser . . 100 cm3

Diese beiden Losungeneignen
sich fiir Aluminiumbronze mit
Eutektoid.

3. Ammoniumpersulfat.

Ammonium- T
persulfat . 10 g b
Wasser . . . 100 om8) T EPTORES

HirsatsuNE empfiehlt fol-
gende Atzmittel fiir Aluminium-
bronze mit 70 bis 80 % Kupfer:

Atzmittel 1.

a) Kisenchlorid . . . . . 30¢g
Salzsgure . . . . . . 20 cm?
Alkohol . . . . . . . 950 cm?

Nach einem Vordtzen mit
dieser Losung folgt eine zweite

Atzung mit Lésung 1b:

b) Kupferchlorid. . . . . 10g
Magnesiumchlorid. . . 20 g
Salzséure. . . . . . . 20 em?®

Atzmittel 2.

a)yJod .. .. ... 12g
Jodkalivm . . . . . 12¢g
Wasser . . . . . . . 12 cm?
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Auf diese Atzung folgt eine Nachbehandlung mit Losung
b) Salpetersgure (10%) in Alkohol.

Die beim Atzen von Aluminiumbronze leicht auftretende Passivitit wird
nach C. PANSERI bei folgendem Atzmittel vermieden:

Salpetersdure . . . . . . . . . 100 cm?®
FluBsgure . . . . . . . . .. 50 ,,
Wasser. . . . . . . . . ... 750

2

Nach A. MEYER eignet sich Ammoniumpersulfat-Wasserstoffsuperoxyd fiir
alle Aluminiumbronzen, vgl. Abb. 47a bis c.

h) Kupfer-Beryllium-Legierungen. Fiir Kupfer-Beryllium-Legierungen im
«-Bereich empfiehlt W. H. BAsserT eine Losung von Kaliumbichromat und
konz. Schwefelsdure (Tabelle S.186) mit einem Zusatz von Natriumchlorid. Zur
Schwirzung des f-Bestandteils in «-f-Legierungen wird anschliefend an diese
Atzung eine Atzung mit Eisenchloridlésung vorgenommen. Das eutektoidartige
Gefiige in p-reichen Legierungen kann durch lingeres Atzen mit Ammoniak-
Wasserstoffsuperoxyd entwickelt werden.

Legierungen mit 2—2,5% Be konnen auch mit ammoniakalischer Kupfer-
ammonchloridlosung geitzt werden. Fiir Korngrenzenitzungen sind Eisen-
chloridlosungen geeigneter.

i) Kupfer-Gallium-Legierungen. HuMe-RorHErY und RavNor geben als
Atzmittel fiir Kupfer-Gallium-Legierungen folgende Losungen an:

Ktzmittel . ‘ Anwendung ‘ Wirkung
Alkoholisches Eisenchlorid (eine
wiisserige Losung mit 19 % Eisen- o = hellgelb
chlorid und 6% Salzséure wird «-f-Legierung i B = dunkelbraun
mit der zweifachen Menge ab- ;‘ y = weil}
soluten Alkohols verdiinnt) |
Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd:
2 em3  Wasserstoffsuperoxyd x-f-Legierung o = dunkel
(20%) -p-Leg g ‘ f= hel.lB
10 cm® Ammoniak (sp. G.0,88) | V= ;:elll
Ammoniumpersulfat: AT ot | o = he
10proz. wisserige Losung o-f-Legierung | p= dur‘léml
| y = wei
Chromsalpeterséiure : ] |
40% Salpetersiure B-v-Legierung \ o und § = hellgelb
25% Chromsiure 1 y = dunkelbraun
35% dest. Wasser

i) Kupfer-Silizium-Eisen-Legierungen. Nach D. Hanson sind Fe-Si-haltige
Kupferlegierungen unter Vermeidung von Wasser zu schleifen und zu polieren, da
die eisenhaltigen Bestandteile leicht ausbréckeln. Beim Schleifen auf Schmirgel-
papier mit Paraffin und Polieren auf Waschleder mit Magnesiumoxyd bleiben diese
Bestandteile in der Schlifffliche erhalten. Zum Atzen sind alkoholische Lésungen
zu verwenden. Als Atzmittel fiir die kupferreiche Grundmasse und die Kupfer-
Silizium-Mischkristalle eignen sich Losungen von Eisenchlorid, von Chromsaure
(s. VILELLA 8. 178), von 10 proz. Salzsiure und von Kaliumbichromatlosung (S.186).

Die Eisenverbindungen kénnen durch Atzwaschen mit ein paar Tropfen
FluBsdure auf einem Wattebausch dunkel gefirbt werden, diese Atzung wird
im Anschlufl an die vorstehend genannten vorgenommen.

Berglund-Meyer, Handbuch, 13
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k) Kupfer-Silber-Legierungen. Zum Nachweis Ortlicher Anreicherungen von
silberhaltigen Bestandteilen in Form feiner Ausscheidungen ist nach SmiTe
und Linprier folgende Losung geeignet:

15proz. Ammoniumpersulfatlosung mit 6% Ammoniak (0,90).

Bei dieser Losung bildet sich auf dem Kupfer keine Haut und die silberhaltigen
Bestandteile erscheinen dunkel. AuBerst feine Spuren solcher Bestandteile werden
besser durch eine Lésung von Kupferammoniumchlorid nachgewiesen, jedoch
erst nach wiederholtem Polieren und Atzen.

Tn bei hohen Temperaturen abgeschreckten Proben wird durch Atzen mit
Kupferammoniumchlorid- oder Ammoniumpersulfatlosung (ochne Ammoniak)
eine dunkle Haut auf dem Kupfer gebildet, der silberhaltige Bestandteil bleibt
hell und hebt sich deutlich ab.

SmrTH empfiehlt fiir diese Legierungen Atzen durch kathodische Zerstaubung.

1) Kupfer-Palladium-Legierungen. Fir Kupfer-Palladium-Legierungen mit
mehr als 30 % Palladium eignet sich nach R. TAYLOR eine Atzlésung von 1% Brom
in Alkohol.

E. M. WisE empfiehlt eine Mischung von 10proz. Ammoniumpersulfatlosung
und 10proz. Zyankaliumlésung im Verhédltnis 1:1. Die Wirkung erfolgt etwas
langsamer als bei Bromlésung, das Atzergebnis ist gleich.

m) Atzmittel fiic Metalliiberziige aus Kupfer und Nickel auf Stahl, Messing
und Zink (vgl. auch S.199). Die verkupferten bzw. vernickelten Proben sind
nach F.CarL auf folgende Weise vorzubereiten:

1. Schleifen auf Schmirgelpapier (Alundum 80).

2. Vorpolieren auf Tuchscheibe mit Schmirgelpulver, erst quer zur Uberzugsschicht
dann in gleicher Richtung.

3. Polieren auf Tuchscheibe mit Tonerde Nr. 1, ebanfalls zuerst senkrecht, dann gleich-
laufend mit der Plattierung.

4, Feinpolieren auf Waschlederscheibe mit Tonerde Nr. 3 in gleicher Weise wie vorher.

Art der Probe | Atzmittel ‘ Anwendung
Kupfer auf Stahl. ‘ Ammoniak . . . . .. 6 Teile | Zur Entwicklung des Kupfer-
Kupfer und Nickel auf; Wasserstoffsuperoxyd und Messinggefiiges. Atzung
Messing. J B%)y. ... ... 1 Teil durch Atzwaschen
Nickel auf Stahl. | Salpetersdure . . . . . 5 cm?® | Zur Entwicklung des Stahl-
“Alkohol. . . . . . . . 95 cm? | gefiiges
| oder
PGlyzerin. . . . . . . . 3 Teile | Bewirkt grofere Gegensitze.
FluBsdure . . . . . . . 2 Teile | Uberitzte Proben miissen, zu-
Salpetersgure . . . . . 1 Teil | riickgehend auf die Vorpolier-
i scheibe, mit Schmirgelpulver
nochmals poliert werden.
Kupfer und Nickel auf | Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd | Atzen durch Eintauchen oder
Zink. Atzwaschen bewirkt zu starken

\éngriff auf Zink. Am besten

Atzpolieren mit etwas Atz-
[ flassigkeit auf der letzten Po-
i lierscheibe mit ganz leichtem
Druck (3—5 sec).
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AckERMAN und SCHAEFER empfehlen zum Atzen nickelplattierter Stahlproben
folgende Losung:

Ammoniumpersulfatlésung (10proz.) . . . 1Teil
Zyankaliumlosung (10proz.) . . . . . . . 1 Teil

Nachétzung erfolgt mit alkoholischer Pikrin- oder Salpetersiure

n) Quecksilberprobe zur Auslosung von Spannungen im Messing.

Die Proben werden in eine Mischung gleicher Teile von Loésung a und b
getaucht. Als MaB fiir die Starke der Spannungen kann die Zeitspanne bis zum
Auftreten von Rissen gelten.

Losung a: Quecksilbernitrat. . . . . . . . . lg
Wasser, dest. . . . . . . . . .. 100 cm?

Losung b: Salpetersaure (1,40) . . . . . . . 1,
Wasser, dest. . . . . . . . . .. 100 ,,

(Nach A.ScHRADER.)

Moore, BrcrinsaLe und MarningToN geben folgendes Verfahren an: Die
Proben werden zuerst in einer 40 proz. Salpetersdureldsung (40 cm3® HNO, [1,42],
60 cm® Wasser) gebeizt, danach schnell und griindlich gewaschen und sogleich
in 0,1proz. Quecksilbernitratlésung getaucht.

Das erste Auftreten von Rissen ist daran zu erkennen, daf3 die diinne Queck-
silberschicht auf der Oberfliche gelbe Messinglinien zutage treten 1aBt, da das
Quecksilber hier in die sich 6ffnenden Risse gesaugt wird.

Ein halbstiindiges Ausglithen bei 370° C 143t keine Spannungsrisse auftreten.

JENNISON betont, dafl die Quecksilberprobe eine aullerordentlich scharfe
Probe darstellt, und dafi dhnliche Bedingungen bei der Verwendung von Messing
kaum auftreten. Die Einwirkung von Ammoniakgas oder starken Ammoniak-
losungen auf kaltbearbeitetes Messing laf3t sehr rasch Risse entstehen, wihrend
stark kaltbearbeitete Proben in normaler Atmosphédre jahrelang beobachtet
wurden, ohne daf Rifibildung auftrat.

D. Nickel und Nickel-Legierungen.
a) Allgemeines.

Angaben iiber die Herstellung von Schliffproben aus Nickel und Nickel-
legierungen finden sich in Tabelle (S. 174). Nach R. VINEs ist vor allem darauf
zu achten, dafi das Schleifen auf den letzten Schmirgelpapierkérnungen keine
zu tiefen Kratzer ergibt, es ist deshalb auf abgenutztem oder mit Grafit ein-
geriebenen Schmirgelpapier zu schleifen, damit das anschlieBende Polieren nicht
zu lange dauert und ein Ausreilen von Einschliissen bewirkt. Zu nasses wie
auch zu trockenes Polieren ist zu vermeiden. Die letzten Schleifkratzer werden
am besten auf einer Vorpolierscheibe beseitigt, anschlieBend ist auf einer zweiten
Scheibe fertigzupolieren.

Das Atzen von Nickel bereitet Schwierigkeiten wegen der groBen Wider-
standsfihigkeit gegen chemische Angriffe. Bei den deshalb erforderlichen starken
Atzmitteln besteht oft der Nachteil, daB sich um nichtmetallische Einschliisse
tiefe Atzgruben bilden, wodurch die Entwicklung des Gefiiges beeintriichtigt wird.

13*
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In den meisten Fillen fithrt das Atzen von Nickel zu Korngrenzenitzungen
ohne jeden Gegensatz zwischen den einzelnen Kornern. Mit zunehmendem
Reinheitsgrad des Nickels wachsen die Schwierigkeiten beim Atzen. Meistens
ist haufiges Atzen und Abpolieren notwendig, um ein brauchbares Atzergebnis
zu erhalten.

Nickellegierungen sind durchweg betrichtlich leichter zu étzen als Rein-
nickel. Die handelsiiblichen Legierungen bestehen hauptsichlich aus «-Misch-
kristallen. Im GuBzustand zeigen sie im allgemeinen ausgesprochenes Tannen-
baumgefiige und als Folge davon im gewalzten Zustand Fasergefiige, dhnlich
dem durch Phosphor in Eisen und Stahl verursachten. Starke oxydierende
Atzmittel bringen Seigerungen zum Vorschein.

B. Atzmittel.

1. Salpetersiiure. Eine Mischung von 3 Teilen einer 2proz. alkoholischen
Salzséurelosung (HCI 1,19) und 2 Teilen einer 2proz. Salpetersdurelésung (HNO4
1,4) wird im Handbuch fiir Metallphysik fiir Nickel und Nickellegierungen
empfohlen.

Nach dem A.S.8.T.-Handbuch eignet sich unverdiinnte Salpetersiure zum
Atzen von Nickel, Elektrolytnickel und kaltbearbeitetem Nickel. Atzdauer
etwa 5sec. 50proz. Salpetersiurelosung 1aBt leicht Atzgruben, umgeben von
farbigen Ringen, entstehen. Im allgemeinen ist die MERIcAsche Atzung vorzu-
ziehen (s. 2. Salpetersiure-Essigsiure).

Das Werkstoffhandbuch empfiehlt als Atzmittel fiir Nickel und Nickel-
legierungen eine Losung von 75 cm?® HNO, (1,4) und 25 em3 Alkohol. Fiir
Nickel-Beryllium-Legierungen eignet sich eine Mischung von Salpetersiure-
Glyzerin 1:1.

2. Salpetersiure-Essigsiiure. Nach MERIcA eignet sich folgende Losung zum
Atzen von Nickel und seinen Legierungen:

Salpetersiurelosung (70%) . . . . 50 cm?®
Essigsdurelésung (50%) . . . . . 50 ,,
Fiir Legierungen unter 25% Nickel wird ein Zusatz von Azeton empfchlen:
Salpetersgure . . . . . . . . 20—40 cm?
Essigséure (75%) . . . . . . 30—40 ,,
Azeton . . . .. . . . .. 30—40 ,,

Nach MuDGE ist dieses Atzmittel in beiden Formen besonders fiir Korngrenzen-
dtzungen geeignet. Atzdauer 5—20 sec, je nach dem Nickelgehalt.
Die Monel-Metall-Ges, empfiehlt folgende Losung:

Salpetersidure (sp. G.1,40) . . . . 65cm?
Eisessig . . . . . . . . . . .. 18 ,,
Wasser. . . . . . . .. . ... 17

3. Salzsiiure. Nach RawpoN und LorRENTZ (3) ist konzentrierte Salzsiure
(sp. G. 1,19) eines der geeignetsten Atzmittel fiir Nickel. Die Atzdauer betrigt
jedoch etwa 1 Stunde. Das A.S.8.T.-Handbuch empfiehlt dieses Atzmittel
besonders fiir gegossenes und kaltbearbeitetes Nickel.

4, Salzsiure und Eisenchlorid. Das Bureau of Standards (1) gibt folgende
Atzmittel fiir Nickel an:
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1. Salzséure . . . . . . . . .. 30 cm?
Eisenchlorid . . . . . . . .. 10g Walznickel (2 min)
Wasser. . . . . . . . . ... 120 cm3
2. Salzséure . . . . . . . ... 2 cm3
Eisenchlorid . . . . . . . .. lg
Wasser. . . . . . . . . .. 2—3 cm?

5. Konigswasser. Nach VILELLA ist eine Losung von Koénigswasser in Glyzerin
gelegentlich ein brauchbares Atzmittel fiir Nickel.

Salpetersdure . . . . . . . . . 1 Teil
Salzsure . . . . . . . . .. 3 Teile
Glyzerin . . . . . . .. ... 2 Teile

Nach einer Angabe im Werkstoffhandbuch ist folgende Lésung zum Atzen
von Nickel geeignet: ‘
2proz. alkoholische Salzsiure (1,19) . . . . . 3 Teile
2yproz. alkoholische Salpetersiure (1,40) . . . . 2 Teile
6. Schwefelsiiure und oxydierende Zusfitze. Rawpon und Lorextz (3)
empfehlen folgende Atzmittel fiir Nickel:

Schwefelsiure, konz.. . . . . . 1 Teil .

Wasserstoffsuperoxyd (3%). . . 10 Teile } GuBnickel (30 sec)

Schwefelsiure, konz.. . . . . . 1 Teil

Kaliumbichromat, gesattigte } Elektrolytnicke! (4 min)
Losung . . . . . . . . .. 5 Teile

7. Pikrinsiiure mit Salzsiure. Im Werkstoffhandbuch wird fiir Nickel und
Nickellegierungen folgende Losung angegeben:

Pikrinsgure. . . . . . . . . .. lg
Alkohol . . . . . . . . . ... 25 em?®
Salzsdure (sp. G. 1,12). . . . . . 2 Tropfen

8. Ammoniumpersulfat. Eine etwa 10proz. Ammoniumpersulfatlésung ist
oft besonders fiir gegossenes Nickel geeignet.

9. Elektrolytische Atzverfahren. Das Bureau of Standards (1) gibt folgende
Losung als geeigneten Elektrolyten fiir Nickeldtzungen an:

Schwefelsdgure. . . . . . . . . . 22 cm?
Wasserstoffsuperoxyd . . . . . . 12,
Wasser. . . . . . . . . . . .. 66

Nach VercuTH 1aBt sich Nickel-Chrom gut elektrolytisch dtzen, wenn es zuerst
in einer Losung von 10% Natriumthiosulfat oder Natriumhydroxyd als Kathode
geschaltet wird. Dauer 5—10 sec bei einer Stromdichte von etwa 0,24 A jem?
und 10 V Spannung. Hierdurch wird einem raschen Passivwerden der Probe
vorgebeugt.

Die Probe wird dann ohne Abspiilen, die Schlifffliche noch bedeckt mit der
Atzlésung, in ein Bad aus 10proz. Salzsiure getaucht. Zugleich werden die
Pole umgewechselt, so daB jetzt die Probe zur Anode wird. Danach wird 8 bis
10 sec bei einer Stromdichte von 0,1 A/em? elektrolysiert.

Diese doppelte elektrolytische Behandlung ist leicht auszufiihren durch Pol-
umschalter und einen mit Markierungen versehenen Widerstand, der die genaue
Einstellung der gewiinschten Stromdichte ermdglicht. Die Probe kann mit
einer an den Strom angeschlossenen Tiegelzange gehalten werden, als zweite
Elektrode kann ein Stiickchen Graphit oder Bogenlampenkohle dienen.
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VerncurHs Verfahren bewihrte sich bei Nickel-Chrom ausgezeichnet und
eignet sich wahrscheinlich ebensogut fiir Reinnickel.

L. JeN1cER wendet dasselbe Verfahren zum Atzen von Chrom an, 148t aber
der elektrolytischen Behandlung eine Atzung ohne Elektrolyse in verdiinnter
kochender Salzsiure folgen, Atzdauer etwa 5—8sec. Es kommt vor, daB sich
bliuliche Nadeln von CrCl, auf der Schlifffliche abscheiden und das Gefiige
verdecken. Fiir geglithtes Chrom empfiehlt JENICEK elektrolytisches Atzen in
einer kochenden 30—40proz. Salzsdurelésung, in der die Probe als Kathode
geschaltet wird.

MupcE empfiehlt folgende Elektrolytlosung fiir sog. Kontrastitzung von
Nickel, Monelmetall und anderen Nickel-Kupfer-Legierungen:

Salpetersdure, konz.. . . . . . . 10 cm?
Fisessig . . . . . . . ... .. 5 ,,
Wasser. . . . . . .. . .. .. 85

2

Die Atzdauer betrigt 20—60 sec bei 1,5 V. Stirkeres Atzen fithrt zu Loch-
bildung. Das Verfahren ergibt eine ausgesprochene Kornflichenitzung.

KromeHOLZ erprobte die gebriuchlichen Nickel-Atzmittel bei der Gefiige-
untersuchung von diinnen Nickelniederschligen und fand keines davon fiir
diesen Zweck vollig geeignet. Die mit Salpetersdure-Eisessig entwickelten Gefiige
erscheinen oft dunkel und ohne geniigende Einzelheiten. Bildung von Atzgruben
und sehr rascher Angriff der Rénder der Nickelniederschlige werden héufig
beobachtet, was besonders bei sehr diinnen Niederschligen sehr storend wirkt.
Bei Nickeliiberziigen auf Kupferblech greift Eisessig das Kupfer sehr rasch an.

KromBHOLZ arbeitete ein elektrolytisches Atzverfahren aus, das das Gefiige
von elektrolytischen Nickelniederschligen entwickelt, ohne die stérenden Be-
gleiterscheinungen der rein chemischen Atzverfahren zu zeigen. Bei seinen Ver-
suchen stellte er fest, daB wisserige Losungen Anlaf zur Entstehung von Atz-
gruben geben, wihrend diese stérende Erscheinung bei alkoholischen Lésungen
nicht auftritt. Am besten eignet sich folgende Lésung:

50 em?® Athylalkohol gesittigt mit Dimethylglyoxim,
1—1,5 cm® 10proz. wasserige Salzsdurelosung.

Wird Nickel in dieser Losung als Anode geschaltet, so wird das sich bildende
Nickelchlorid sogleich als Nickeldimethylglyoxim niedergeschlagen. Der Gehalt
an Dimethylglyoxim im Alkohol muf} auf jeden Fall grol} genug sein, um sogleich
einen Niederschlag auf dem angegriffenen Nickel entstehen zu lassen. Gleich-
miBige Atzung ohne Atzgrubenbildung wird durch die schiitzende Wirkung
eines unloslichen, aber nur lose haftenden Niederschlages von Dimethylglyoxim
an den Stellen bewirkt, wo ein besonders rascher Angriff des Metalls erfolgt. Um
zu rasches Angreifen der Rénder der Vernickelung zu verhindern, wird die Probe
vor dem Einbetten zweckmiBig leicht verkupfert.

Zwecks Beobachtung der Atzgeschwindigkeit empfiehlt sich die Anwendung
geringer Stromdichte. Bei einer Gesamtschlifffliche (Nickel 4+ Kupfer) von etwa
0,1 cm® werden mit 6—20 mA gute Atzergebnisse erzielt. Die Atzdauer ist
abhéngig von der Stromdichte. Durchschnittlich wird 5—10 sec gedtzt, danach
wird die Schliffprobe gewaschen, getrocknet und beobachtet und die Behandlung
wiederholt, bis die gewiinschte Wirkung erreicht ist.
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Es ist von Vorteil, wenn die Kathodenfliche betriachtlich groBer ist als die
zu dtzende Nickelfliche. Bei Verwendung eines Platindrahtes als Kathode ist
die Atzung nicht so gleichmiBig wie bei einer Kathode aus diinnem Nickelblech
1 X 10 cm). Auf diese Weise wird gleichméBigere Verteilung des Stromes iiber
die Anodenfliche bewirkt.

Die zu untersuchenden Nickeliiberziige werden nach der Verkupferung am
besten nach dem Verfahren von Kraust und Osterre (S.11) in Kunstharz
eingebettet.

Der Nachteil des elektrolytischen Verfahrens besteht darin, daf Schleif-
bzw. Polierkratzer auf der Schlifffliche sehr storend erscheinen. Es ist deshalb
eine sorgfiltige Probenvorbereitung erforderlich, auch empfiehlt sich ein Vorétzen
mit nachfolgendem Abpolieren.

PorrEVIN und CyMBOLISTE empfehlen fiir elektrolytische Nickeliiberziige
elektrolytisches Atzen mit wasseriger Kaliumnitratlésung (250 g/1), fiir Ver-
chromungen eine 10proz. wisserige Chromsiurel6sung.

¢. Nickel-Kupfer-Legierungen.

Nickel-Kupfer, Monelmetall, Neusilber u. a. kénnen alle mit den fiir Nickel
angegebenen Atzmitteln gedtzt werden. Bei niedrigem Nickelgehalt kénnen
auch die fiir Kupfer iiblichen Atzmittel verwendet werden. Zum Atzen von
gegossenem Monelmetall empfiehlt CampBELL MERICAs Atzmittel in stirkerer
Verdiinnung (S. 196). Beim Atzen von gewalztem und geglithtem Monel-Metall
mit der GrRARDschen Lésung (S. 186), entsteht Kornflichenédtzung.

Nach NorBURY wird Kupfer-Nickel durch Atzpolieren auf Pergament mit
Ammoniumpersulfat unter Zusatz von Ammoniak geétzt.

d. Nickel-Chrom-Legierungen.

Nach Virerra (1) konnen Nickel-Chrom- und Nickel-Eisen-Legierungen mit
einer Losung von Konigswasser in Glyzerin geédtzt werden. Nach Versuchen von
BERGLUND ist das von VELGUTH beschriebene elektrolytische Verfahren diesem
Atzmittel um vieles iiberlegen und ergibt ausgezeichnete Atzungen bei hitze-
bestindigen Chrom-Nickel-Legierungen fiir Widerstandsheizdrihte.

Als Atzmittel fiir eine hitze- und schwefelbestéindige GuBlegierung (20 % Fe,
61% Ni, 15% Cr, 4% Mn, 10% Al) empfiehlt GrRUBER folgende Ldsung:

Salpetersdure . . . . . . . 65 cm?®
Essigsgure . . . . . . . . 20 ,,
Dest. Wasser . . . . . . . 15 ,,

e. Nickel-Beryllium-Legierungen.

Zum Atzen von Nickel-Beryllium-Legierungen mit etwa 2% Be eignet sich
eine Mischung von Salpeterséure-Glyzerin zu gleichen Teilen.

f. Nickeliiberziige (vgl. auch S. 194).

Zur Gefiigeentwicklung der Vernickelungsschicht auf Stahlproben eignet sich
nach dem Nickel-Bulletin 1936 eine Atzung mit einer Losung von Ammonium-
persulfat 50:50 und Zusatz von 10% Zyankalium. Die Losung ist nicht haltbar.
Nach einer Atzdauer von etwa 20 sec wird die Probe in Wasser, danach in Alkohol
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abgespiilt. Das Atzmittel greift nur das Nickel an. Das Gefiige des Stahls kann
durch Nachbehandlung mit 2—4proz. alkoholischer Salpetersiure entwickelt
werden.

Stahlproben mit einer Monelmetallplattierung werden zuerst in kalter konz.
Salpetersaure gedtzt, Bewegung der Losung ist zu vermeiden. Nach dem Ab-
spiilen wird das Gefiige des Stahles auf die gleiche Weise wie oben entwickelt.

A. PorteEviy und M. CymBoLISTE empfehlen zur Gefiigeentwicklung von
Kupfer- und Nickeliitberziigen Atzen in kochender Losung von Salzsiiure-Salpeter-
sdure 1:1 oder Heiflatzung mit 30proz. wisseriger Salpetersiureldsung.

g) Atzmittelzusammenstellung fiir Nickel und Nickellegierungen.
Nach A.S.T.M. Standards 1936.

Atzmittel } Zusammensetzung ‘ Bemerkungen ‘ Verwendung
[ ‘
1. Flachitzung. : Salpetersiure, konz. 50 cm?| Frisch ansetzen, ‘ Nickel, Monelmetall u. a.
‘Eisessig . . . . . 50 ,, 'nur klare, weile: Kupfer-Nickel-Legie-

} i Salpetersiure |rungen. Fir Legierun-
‘ verwenden. 5 bis|gen mit weniger als

20 sec bei Raum- | 25% Nickel mit 25 bis

‘ temperatur ein-!50% Azeton verdiinnen.

| tauchen.
2. Elektrolytische |Eisessig . . . . . 5 cm3| Elektrolytisches Fiir KorngréBenbestim-
Kontrastitzung. ' Salpetersdure . . . 10 ,, |Atzen bei 1,5V mungen, #tzt weniger
'Wasser . . . . . 85 ,, mit Platindrih- fleckig als Atzung 1.
ten. 20—60 sec.
3. Salpetersaure. Salpetersiure, konz. 30 cm?®  Eintauchen. Makrodtzmittel fir
‘Wasser . . . . . 70 ,, . Nickellegierungen.
4. Zyankalium, i Zyankalium . . . 5g Eintauchen. ' Neusilberlegierungen
‘Wasser . . . . . 95 cm? | mit niedrigem Zn-Ge-
Wasserstotfsuper- ; halt.
iooxyd ... .. Tropf. |
5. Ammoniak. tAmmoniak . . . 58 cm® Eintauchen, | Neusilberlegierungen
' Wasserstoffsuper- imit hohem Zn-Gehalt.
oxyd . . . .. 15 ,, |

E. Zink und Zinklegierungen.
a) Vorbereitung von Schliftproben.

Bei Zink und Zinklegierungen, inshesondere bei sehr reinem Zink tritt sehr
leicht Zwillingsbildung auf, vor allem in sehr grobkristallinem Zink. Diese
Zwillingsbildung entsteht wahrend des Schleifens, es ist deshalb darauf zu achten,
dafB die beim Schleifen entstehende Bearbeitungsschicht bis zu geniigender Tiefe
entfernt wird. Ferner ist alle Erhitzung beim Schleifen sorgfiltig zu vermeiden,
da die Rekristallisationstemperatur von 100° C fiir Handelszink bis zur Zimmer-
temperatur fiir reinstes Zink hinabreicht. Im Metals Handbook wird darauf
hingewiesen, dall es nicht geniigt, auf jeder Schmirgelkérnung zu schleifen, bis
die Schleifbahnen der vorhergehenden Kérnung entfernt sind, da Verformungen
bis zur 20fachen Tiefe des grobsten Schleifkratzers auftreten kénnen. Fein-
korniges Zink ist gegen Verformung weniger empfindlich als grobkorniges. Es
empfiehlt sich, die vorgefeilten Proben von Hand auf Schmirgelpapier der Kor-
nung 1, 0, 00, 0000 mit Glasplatte als Unterlage zu schleifen.



Atzverfahren fiir Zink und Zinklegierungen. 201

Nach A. ScHRADER ist das Polieren von Zink, Blei und Kupfer auf der gleichen
Polierscheibe zu vermeiden, ebenfalls das Atzen in der gleichen Atzlésung, da
sonst auf den Zinkproben dunkle Niederschlige entstehen.

Zum Vor- und Nachpolieren wird im Metals-Handbook ein Verfahren des
abwechselnden Atzens und Polierens empfohlen. Zum Vorpolieren dienen zwei
mit Kanevas bespannte Scheiben, zum Nachpolieren zwei Tuchscheiben. Um-
drehungsgeschwindigkeit der Scheiben 200—400 Umdr/min. Als Poliermittel
dienen Tonerde und Magnesiumoxyd. Es ist ungefihr folgender Arbeitsgang
einzuhalten :

1. Atzen mit Palmerton-Atzmittel (s. S.202), etwa 3—4 min. Polieren auf
Kanevasscheibe Nr. 1.

2. 90 sec dtzen wie vorher, Polieren auf Kanevasscheibe Nr. 2.

3. 30 sec dtzen, Polieren auf Tuchscheibe Nr. 3.

4. 10 sec atzen, Polieren auf Tuchscheibe Nr. 4.

5. 3 sec dtzen.

Die Arbeitsfolge kann je nach der Schliffprobe und nach dem Zweck der
Untersuchung abgedndert werden. Fiir schwache Vergréflerungen gentigt Po-
lieren bis Scheibe Nr. 3.

Fiir Untersuchungen mit Olimmersion ist nach dem Polieren auf Scheibe
Nr. 4 nur 1sec zu itzen, besonders wenn Bestandteile vorkommen, die vom
Atzmittel nicht angegriffen werden. Der Hohenunterschied zwischen geitzten
und ungeétzten Bestandteilen ist sonst zu grofl, um beide gleichzeitig scharf
einstellen zu kénnen.

Bei Proben mit Bestandteilen von sehr verschiedener Hérte und verschiedenem
Verhalten beim Atzen, ferner bei verzinktem Eisen oder plattiertem Zink ist
das Verfahren des abwechselnden Atzens und Polierens nicht ratsam, da das
Atzgefiige durch das nachfolgende Polieren nicht vollig entfernt werden kann.

Nach dem Polieren wird leicht mit alkoholbefeuchtetem Finger iiber die
Schlifffliche gerieben, um jeden Schleier vom Poliermittel zu entfernen. Danach
wird zuerst in Alkohol, dann in Wasser abgespiilt, das UbermaB an Wasser’
abgeschiittelt und die Probe sogleich in die Atzlésung getaucht. Nach dem
Atzen wird in Wasser, Alkohol, Ather abgespiilt und mit HeiBluft getrocknet.
Die gedtzte Schlifffliche darf nicht beriihrt werden, da sie empfindlich ist und
leicht verkratzt wird.

Urma die Oberfliche geédtzter Zinkproben besténdig zu erhalten, ist griindlich
zu waschen zwecks Entfernung aller Sdurespuren und danach zu trocknen und
mit durchsichtigem Schutzlack zu iiberziehen oder leicht mit Ol oder Seifenlésung
einzureiben. ToucEpa empfiehlt Einwickeln in Cellophan. Ein sehr einfaches
Mittel ist Einwickeln in Schreibpapier und Aufbewahren an trockenem Ort.

b) Atzverfabren fiir Zink und Zinklegierungen.

1. Salzséiure. Konzentrierte Salzsiure eignet sich zur Entwicklung von Makro-
gefiige bei Reinzinkproben. Fiir zinkreiche Legierungen und fiir verzinkte
Proben eignet sich eine 5proz. alkoholische Losung, in der die Proben 2—3 sec
durch Eintauchen gedtzt werden.

2. Salpetersiure. Nach HaAvEs eignet sich rauchende Salpetersiure (sp. G.
1,5) zum Atzen von Zink. Atzdauer 1 Stunde. Die Schliffprobe wird mit der



202 Nichteisenmetalle.

Zange gehalten und sogleich nach dem Atzen in Wasser abgespiilt, danach mit
HeiBluft getrocknet.

Im Taschenbuch , Hiitte* werden drei verschiedene Salpetersiurelésungen
angegeben (0,5-, 1. und 10proz.).

Das Atzmittel nach TIMOFEEF eignet sich nach DEScH ausgezeichnet zum
Nachweis geringer Mengen anderer Bestandteile in Zink.

Vorratslosung: 94% Salpetersaure, | Unmittelbar vor Gebrauch kommen ein paar
6% Chromséure. [ Tropfen dieser Losung auf 100 cm® Wasser.

Im Taschenbuch ,Hiitte* wird folgende Abéinderung des Atzmittels an-

gegeben: 32 cm® Salpetersiure
0,206 g Chromséure auf 11 Wasser auffiillen.
1 cm® Wasser

3. Chromsiiure. Fiir zinkreiche Legierungen sowie fiir Kadmium und Kad-
miumlote empfiehlt CzocHRALSKT Atzen mit verdiinnter Chromsiure. DURRANT
gibt als Atzmittel fiir Kadmium-Silber-Legierungen verdiinnte Chromschwefel-
sdureldsung an.

4. Chromsiure und Natriumsulfat. Nach E. A. ANDERsoN und J. L. Roppa
ist das gebréuchlichste Atzmittel fiir Zink eine Losung von Chromséureanhydrid
und Natriumsulfat. Chromséure allein greift Zink nicht an. Da handelsiibliche
Chromséure oft Sulfat als Verunreinigung enthélt, sind chemisch reine Chemi-
kalien zu verwenden. Auch ist genaue Einhaltung der angegebenen Verhiltnis-
mengen zu beachten. Fiir das Verfahren des abwechselnden Atzens und Po-
lierens wird im Metals Handbook das PALMERTON-Atzmittel! empfohlen:

Chromséure anhydr. (99,95). . . 200¢g
Natriumsulfat . . . . . . . .. 15¢
Wasser . . . . . . ... ... 1000 cm?

Polierte Proben sind zweckméBig sogleich zu &dtzen oder es ist unmittelbar
vor dem Atzen nochmals zu polieren. TFiir 100fache Vergroferung wird eine
Atzdauer von etwa 15 sec, fiir 1000fache nur eine ganz kurze Atzung von etwa
1sec empfohlen. Fir Korngrenzenidtzung von kupferhaltigen Zinklegierungen
wird der Zusatz an Natriumsulfat auf 7,5 g verringert.

Nach dem Atzen in vorstehender Losung, die wihrend des Atzens leicht
bewegt wird, ist es zweckmiBig, die Schliffprobe zur Vermeidung von Flecken-
bildung in folgender Lésung abzuspiilen:

Chromséure . . . . . . . . .. 200 g
Wasser . . . . . . . . . ... 1000 cm?

Fiir SpritzguBlegierungen ist die PaLmMERTONSche Losung weniger geeignet da der
aluminiumreiche Gamma-Bestandteil nicht angegriffen wird. Nach G. EDMUNDS
und C. W. BARTHOLOMEW wird dieser Bestandteil angegriffen, wenn der PALMER-
roNschen Losung 2g Natriumfluorid zugesetzt werden. Falls mit dieser Losung
bei kupferhaltigen Legierungen Fleckenbildung auftritt, ist ohne zu Waschen
mit folgender Losung nachzubehandeln:

CrOg. . . . . . . L. 50g
Na,SO4 . . . . . .. 4g Wasser. . . . . . .. 1000 cm?®

Es wird empfohlen, 2sec in der Losung mit NaF-Zusatz und 1sec in der letzt-
genannten Losung zu 4tzen. Danach ist wie iiblich mit der PALMERTON schen
Chromséurelésung nachzubehandeln und abzuspiilen.

! Nach W. M. P1ercE, L. Inst. Met. 1921, 26, 316 (Diskussion INGALL).
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5. Natrium- und Kaliumhydroxyd. Natriumhydroxydlosung wird als Atz-
mittel fiir Zink und zinkreiche Legierungen verwendet. Nach GOERENS eignet
sich eine kalt gesittigte Kaliumhydroxydlosung fiir Zink-Kupfer-Legierungen
mit mehr als 70% Zink. Das Atzmittel wird heil angewendet und ergibt sehr
gleichmiaBige Atzungen.

6. Jodlosung. Nach einer Mitteilung im Chemical and Metallurgical Engineer-
ing ist eine Losung von 1 g Jod in 100 cm3 Alkohol als Atzmittel fiir zink- und
kadmiumreiche Legierungen geeignet.

Im Metals Handbook wird folgende Lésung angegeben:

Jod., . . .. ... ... 1 Teil
Jodkalium. . . . . . . . . .. 3 Teile
Wasser . . . . . . . . . . .. 10 Teile

7. Kalilange-Kupfernitrat. Fir zinkreiche Legierungen, die vorwiegend aus
Zink oder zinkreichen Mischkristallen bestehen, empfiehlt Scaramm folgendes
Atzmittel :

Kalilauge, konz. Lésung . . . . 51 cm®
Wasser . . . . . . . . . . .. 50 ,,
Kupfernitrat, konz. Lésung . . . 20 ,,

Nach Vermischung dieser Zuséitze werden unter Umriithren 2,5 ecm3 konz. Zitronen-
sdurelosung zugesetzt. Nach Abkiihlung auf Raumtemperatur ist die Losung
gebrauchsfertig. Ein beim Abkiihlen entstehender Niederschlag in nadeliger
Form ist ohne Einflu und kann in der Vorratsflasche bleiben.

Gedtzt wird durch Eintauchen der Schliffprobe in die Losung. Die Atzdauer
betrigt 10—20 sec.

Das Atzmittel firbt den zinkreichen Bestandteil braun bis schwarz. Nach
dem Atzen ist zuerst in Wasser, danach in Alkohol abzuspiilen. Abwischen mit
Tuch ist zu vermeiden, um den ‘entstandenen Niederschlag nicht zu verletzen.
Bleibt die Schlifffliche beim Atzen hell oder nimmt sie nicht die gewiinschte
Farbung an, ist die Losung zu sauer oder zu alkalisch. Tropfenweiser Zusatz
von Kalilauge oder Zitronensiure fiihrt zu der gewiinschten Wirkung. Die Atz-
16sung ist unbegrenzt haltbar. Wegen ihrer hohen Konzentration verdndert sich
ihre Wirkung auch bei h#ufigem Gebrauch kaum.

Zum Nachweis kleiner Beimengungen von Eisen und Blei, die sich hell von
der zinkreichen Grundmasse abheben, ist das Atzmittel sehr geeignet.

8. Elektrolytisches Atzen. Fiir Kupfer-Zink-Legierungen mit Gamma- und
Epsilon-Bestandteilen wird eine Lésung von 200g CrO, in 1000 cm® Wasser
empfohlen. Die Atzung hiingt von der GréBe und Verteilung der Bestandteile
ab, deshalb ist einige Ubung erforderlich. Bei einer Stromdichte von etwa
2,5 Ajem? wird Gamma vor Epsilon angegriffen. Bei niedrigerer Stromdichte
wird zuerst der Epsilon-Bestandteil angegriffen. Fiir terndre Legierungen aus
Zink, Kupfer und Aluminium empfiehlt Bincram elektrolytisches Atzen in einer
Lésung von

Salzsgure . . . . . . . . .. 20 Tropfen
Athylalkohol . . . . . . .. 50 cm?

9. Atmosphirisches Atzen. Nach BineHAM wird bei Zink eine ausgezeichnete
Korngrenzenitzung erzielt, wenn die Schliffprobe mehrere Stunden bis 3 Tage
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an Luft liegengelassen wird. Leichtes Erwirmen der Schliffproben beschleunigt
den Vorgang. So ist bei 100° C gewéhnlich eine Atzdauer von 15 min aus-
reichend.

Nach Havss eignet sich dieses Verfahren fiir gegossenes, aber nicht fiir ge-
walztes Zink.

¢) Atzmittel fiir Zink-Eisen-Legierungen.

Bei der Erforschung des Zink-Eisen-Systems verwendete Scuramm die folgen-
den Atzmittel:

1. Kupfernitrat-Kalilauge (s. S. 203),

2. Natriumpikrat (s. S.113),

3. ein Atzmittel folgender Zusammensetzung:

Wasser . . . . . ... .. .. 100 em?
Salzsdure, konz. . . . . . . . . 10 ¢m3
Eisenchlorid . . . . . . . . .. 10g
Eisensulfat . . . . . . . . . .. 2g
Alaun . . . . . ..o 10g
Weinsteinséure . . . . . . . . . 10g
Alkohol . . . . . . . . . . .. 50 cm3

Zum Gebrauch werden 2 MaBteile dieser Losung mit 8 MaBteilen Alkohol
vermischt.

Atzung mit 1: fiir Zinklegierungen mit 6- und 7-Bestandteil, ¢ bleibt hell,
1 wird gefarbt.

Atzung mit 2: bei Legierungen mit &- und I-Bestandteil wird bei einer
Atztemperatur von 80—100° C § dunkel gefirbt, wihrend I" hell bleibt. Bei
Legierungen mit I' 4 « oder y (eisenreicher Bestandteil) wird I" dunkel ge-
farbt.

Atzung mit 3: fiir die eisenreichen Legierungen. Eutektoid « + I' wird
gut entwickelt. Die Atzwirkung kann durch Zusatz von einigen Tropfen Salpeter-
sdure oder durch Verringerung des Alkoholgehaltes verstirkt werden.

d) Atzmittel fiir Zinkiiberziige.

Bei verzinkten Proben empfiehlt sich Einbetten in Kunstharz oder Ein-
spannen zwischen weiche Zinkbleche. Gebrduchlich ist ferner die Aufbringung
eines elektrolytischen Zinkniederschlages.

Fir die Gefiigeentwicklung von Verzinkungsschichten werden folgende Atz-
mittel verwendet:

W. H. FINKELDEY empfiehlt das PALMERTON-Atzmittel (S.202) bei einer
Atzdaver von 8sec. Nach KENWORTHY eignet sich eine Abinderung dieses
Atzmittels bei einer Atzdauer von 5 sec:

Chromséure . . . . . . . . .. 50 g
Natriumsulfat . . . . . . . .. 4¢g
Wasser . . . . . .. .. ... 1000 cm?

ferner kommen zur Anwendung;

Nach Haspa und Poro¥E lingeres Atzen mit dem KoURBATOFFschen Atz-
nittel, Salpetersiure-Eisessig in Alkoholmischung.

Nach WALKER 0,5% Salpetersiure in Alkohol.

Nach Rawpow, GrossManN und Finy 1% Jod in Alkohol.
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Nach WINTER 5 min Atzpolieren auf Pergament mit Juwelierrot und 2proz.
wasseriger Ammoniumnitratlésung.

e) Priifung von Verzinkungsschichten.

Zur Priifung von Verzinkungsschichten empfiehlt KENWORTHY eine Behand-
Iung mit Schwefelsdure (arsensdurehaltig). Nach einer versuchsmiBig festzulegen-
den Einwirkungsdauer ist die Probe in Wasser abzuspiilen und in konz. Am-
moniumsulfidlésung zu tauchen. Das Auftreten schwarzer Flecken zeigt ungleich-
mifige Verzinkung an. Die verzinkten Proben konnen nach der Schwefelsiure-
behandlung auch kurze Zeit in konz. Eisessig getaucht werden. Zeigt sich nach
dem Herausnehmen und Nachbehandlung mit Ferrizyankalium keine Firbung,
so kann gleichméfBige Verzinkung angenommen werden.

F. Zinn und Zinnlegierungen (Weiimetalle).
a) Vorbereitung der Schliffproben.

Die Schliffherstellung bereitet besonders bei Proben aus reinem Zinn dhnliche
Schwierigkeiten wie beim Blei. Deshalb werden vielfach Mikrotomverfahren
angewendet. Eine Anleitung zum Schleifen und Polieren findet sich in der
Zusammenstellung nach Angaben des Metals Handbook in Tabelle (8. 174).
Sehr weiche Metalle wie Zinn, Reinblei oder Reinaluminium werden nach
BerEGEKOFF und ForRGENG am besten sogleich von der Feile auf die Polier-
scheibe mit Tuch- oder Glaspolierfilzbespannung gebracht. Als Poliermittel
dient Tonerde mit reichlich Wasser und Seife. Zuerst ist mit stirkerem
Druck zu polieren, der nach Entfernung der Feilenspuren erheblich verringert
wird.

A. ScHRADER empfiehlt vorsichtiges Abdrehen der Schlifffliche unter Ver-
meidung von Verformung, Schleifen von Hand auf Schmirgelpapier mit Bohner-
wachs, Vorpolieren auf langsamlaufender nasser Tuchscheibe mit Schmirgel-
pulver (60 min geschlimmt) und Fertigpolieren mit Tonerde auf Tuchscheibe.
FEin letztes Feinpolieren kann von Hand auf Samischleder vorgenommen werden.
Es empfiehlt sich, zur Entfernung der Bearbeitungsschicht abwechselnd zu dtzen
und zu polieren.

Nach J. H. Tarrs eignet sich folgendes Verfahren fiir Zinn und Zinnlegierun-
gen:

1. Fiir die Untersuchung von Zinnfolien oder von Zinniiberziigen auf anderen
Metallen wird Einbetten der Proben in Kunstharz (GuBharz) empfohlen. Durch
entsprechende Zusitze an Quarzmehl kann die Hirte des Kunstharzes dem der
einzubettenden Probe angepaBt werden. Ausfithrliche Angaben finden sich auf
S.13.

2. Die Proben werden gefeilt und auf Schmirgelpapier von Hand geschliffen.
Die letzten Kornungen werden zuerst mit einer Probe aus harterem Metall
abgerieben oder mit Paraffin6l getrinkt.

3. Das Vorpolieren geschieht entweder von Hand mit einer Polierpaste auf
einem weichen Putztuch oder auf Polierscheiben mit gleichem Bezug und Ma.
gnesiumoxyd als Poliermittel.

4. Zum Feinpolieren wird weiches Putztuch auf ein Mahagonibrettchen ge-
spannt und mit Benzin getrinkt. Sehr feine Tonerde wird sorgfiltig und gleich-
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méBig in das Tuch gerieben. Wihrend des Polierens wird mit Wasser angefeuchtet.
Das Benzin wirkt reinigend und verhindert Hautbildung auf der Schlifffliche,
hilt sie auBerdem frei von Poliermittelteilchen. Die besten Schliffflichen werden
durch leichtes Reiben mit wenig Tonerdepulver erzielt.

b) Atzverfahren.

Nicht immer ist fir Proben aus Zinn und Zinnlegierungen eine Atzung er-
forderlich. Bei Verzinnungen geniigt meistens die Feststellung der Dicke und
GleichmiBigkeit der Schicht. Bei zahlreichen Zinnlegierungen, z. B. Lager-
metallen mit harten Bestandteilen in weicher Grundmasse, heben sich die
verschiedenen Bestandteile schon in den polierten Proben geniigend von-
einander ab.

Ausfiihrlichere Angaben iiber das Atzen von Zinn und Zinnlegierungen
stammen von H. J. Ta¥rs. Es wird darauf hingewiesen, daf sich bei Verzinnungen
oder bei Lagern mit einem WeiBmetallfutter fast immer eine Ubergangsschicht
zwischen der Auflage und dem Grundmetall bildet. Es ist hiufig wiinschenswert,
sowohl das Gefiige dieser Zwischenschicht wie auch das der Auflage zu unter-
suchen. TaFrs verwendet die Atzmittel 5, 6 und 7.

1. Salpetersiure. Im Werkstoff-Handbuch Nichteisenmetalle wird fiir Zinn
folgende Losung angegeben:

Salpeterséure (1,40). . . . . . . 1 cm3
Alkohol . . . . . . .. ... 100 ,,

Als Atzmittel fir zinnreiche Lagermetalle empfiehlt G. A. NELSON eine
wisserige Losung von 25% Salpetersdure, um die eutektische Grundmasse dunkel
erscheinen und die Kupfer-Zinn- und Antimon-Zinn-Bestandteile hell hervor-
treten zu lassen. Fiir dieses Atzmittel ist kein sorgféltiges Polieren erforderlich,
ein kurzes Atzen von etwa 5 sec geniigt, um das BEutektikum stark anzugreifen
und die gewiinschte Wirkung zu erzielen. Die Atzung eignet sich besonders
fir Makroaufnahmen und Gefiigeaufnahmen bei schwachen Vergréferungen.
In manchen Fillen empfiehlt sich eine Nachbehandlung mit kochender alkalischer
Natriumpikratlésung.

2, Salzsiure. Fiir Zinn und zinnreiche Legierungen sind alkoholische Lésun-
gen mit 1-—5% Salzsiure bei Atzzeiten von wenigen Sekunden bis zu etwa 3 min
gebrauchlich.

3. Salzsiiure und Salpetersiiure. Fiir eutektische Blei-Zinn-Legierungen eignet
sich nach Hareraves folgende Mischung:

Salzsgure. . . . . . . . . . . . 10 cm3
Salpetersdure . . . . . . . . . . 5 ,,
Alkohol . . . . . . .. ... 85 ,,

4, Salzsiure und Kaliumechlorat. Nach F. Wist ergibt dieses Atzmittel
bei Zinn gute Korngrenzenitzungen. Zur Erzeugung von Atzfiguren auf reinem
Zinn empfehlen L. W. McKeEnaN und H. J. Ho6E konzentrierte Salzséure mit
einem geringen Zusatz von Kaliumchlorat. Fiir Legierungen bis 0,6 % Antimon
eignet sich eine verdinntere Siure und wiederholtes Atzen. Legierungen bis
1% Kadmium oder Gallium werden mit Siurelosungen mittlerer Stéirke
gedtzt.
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5. Essigsiiure.
Essigsdure . . . 50proz. wisserige Losung
Auf 100 cm? Lésung 1 Tropfen Wasserstoffsuperoxyd. Das Atzmittel eignet
sich fiir bleihaltige Zinnlegierungen, deren Gefiige es entwickelt, wihrend die
Verbindungsschicht zum Grundmetall bei verzinnten Proben nicht angegriffen
wird.
6. Eisenchlorid.

Eigenchlorid . . . . . . . . .. 2¢g
Wasser. . . . . . .. ... .. 30 cm?3
Alkohol absol. . . . . . . . .. 60 ,,
Salzsgure. . . . . . . . . . .. 5

Zinn und Zinnlegierungen mit niedrigem Bleigehalt werden vom Atzmittel
angegriffen, die Zwischenschicht bei Verzinnungen bleibt hell. Ist Stahl das
Grundmetall, so kann eine leichte Nachatzung mit einer gesittigten alkoholischen
Pikrinsdurelésung vorgenommen werden. Bei Kupfer und Bronze wird eine
Verstirkung der Gegensitze durch Nachdtzung mit 5proz. Ammoniumpersulfat-
Iésung und einigen Tropfen Ammoniakzusatz erzielt.

Alkoholische Eisenchloridiosung eignet sich fiir Zinn und die meisten nicht-
bleihaltigen Zinnlegierungen.

7. Ammoniumpersulfat. Das Atzmittel firbt das Zinn und die Zinnlegierun-
gen, die Zwischenschicht wird bei Verzinnungen nicht angegriffen und hebt
sich als heller Streifen ab. TAFFs empfiehlt eine 5proz. wisserige Losung.

Im Werkstoff-Handbuch wird eine 10proz. Losung von Ammoniumpersulfat
und Zusatz von Weinsdurelosung (41 g Weinsdure in 150 cm® Wasser) im Ver-
hiltnis 5:2 angefiihrt. A. SCHRADER empfiehlt eine Lésung von 30 g Weinséure
in 100 cm?3 Wasser. :

8. Ammoniumpolysulfid. Als Makrodtzmittel fiir zinnreiche Lagermetalle
wird von DRAKE Ammoniumpolysulfid, und zwar Pentasulfid (NH,),S; emp-
fohlen. Die Atzdauer betragt 20—30 min in der kalten Losung. Der entstehende
braune Niederschlag wird mit einem Lappen oder mit Watte unter Wasser
abgewischt. Das Atzmittel eignet sich auch fiir zinnarme oder kupferreiche
Lagermetalle, wenn eine nachfolgende Behandlung mit einer frisch gemischten
Lésung aus Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd 1:1 vorgenommen wird.

¢) Zinn-Antimon-Kadmium-Legierungen.

Die folgenden Angaben iiber das Atzen von zinnreichen Zinn-Antimon-
Kadmium-Legierungen stammen von HaxsoN und PEEL-WALPOLE:

Alkoholische Salpetersdure (2%) farbt die zinnreiche Grundmasse schwarz,
greift den J- und e-Bestandteil nicht an.

Eisenchlorid in saurer Losung farbt den y-Bestandteil schwarz, den f-Bestand-
teil braun, ergibt aber keine gute Atzung, wenn «, § und & gleichzeitig auftreten.

Verdiinnte Kaliumbichromatlosung eignet sich am besten fiir Gefiige mit
dem Eutektoid x« + y.

Keines der genannten Atzmittel erméglicht die Unterscheidung von & und e.
Eine Losung von Ferrizyankalium und Natriumhydroxyd firbt den e-Bestandteil
braun und greift den J-Bestandteil nicht an.



208 Nichteisenmetalle.

Zur Erkennung der einzelnen Gefiigebestandteile wird fiir gegliihte und ab-
geschreckte Proben die nachstehende Atzfolge empfohlen:

1. Eisenchlorid. Bei Anwesenheit von «- und p-Bestandteilen kann als dritter
Bestandteil nur ¢ auftreten.

2. Salpetersiure. Der e-Bestandteil bleibt unangegriffen. In Legierungen
ohne -Bestandteil zeigt Salpetersdure die Gegenwart von e- oder d-Bestandteilen
an, ermoglicht aber keine Unterscheidung zwischen beiden.

3. Ferrizyankalium. Die Probe wird ohne Abpolieren 2 min in Ferrizyan-
kaliumlosung geiitzt. Vorhandener g-Bestandteil wird braun oder blau gefirbt.

Langsam abgekiihlte oder unterhalb der eutektoiden Umwandlung ab-
geschreckte Proben enthalten statt des f-Bestandteils das Eutektoid o + .
Dieses wird durch Atzung mit Kaliumbichromatlésung sichtbar, anschlieBend
werden die obengenannten Atzmittel angewendet, um zwischen ¢ und ¢ zu unter-
scheiden.

Atzmittel fiir Reinantimon. CZOCHRALSKI gibt zur Entwicklung des Gefiiges
und zur Kornflichendtzung von Antimon folgende Lésung an:

Natriumsulfatlosung (16proz.) . . 50 cm?
Salzsdure (1,19). . . . . . . .. 15,
Wasser, dest.. . . . . . . . .. 30 ,,
Chromséurelosung (3proz.). . . . 30 ,

Der Chromsiduregehalt der Losung kann erhéht werden. Die Losung ist erst
kurz vor Gebrauch zuzusetzen.

d) Zinn-Wismut-Legierungen.

Mason und ForcENG geben ein Atzverfahren an, das bei Zinn-Wismut-
Legierungen eine dhnliche Wirkung bei Kristallseigerung ausiibt wie die OBER-
HOFFERsche Atzung bei Eisen und Stahl. Die bei der Erstarrung erfolgende
Kristallseigerung wird sichtbar, was bei Atzmitteln wie Silbernitratlésung und
anderen nicht der Fall ist. Das Atzmittel ist besonders wichtig zur Untersuchung
der Erscheinung der sog. ,,Zinnpest‘, die das reine Zinn gefahrdet und auf der
Umwandlung des weiflen Zinns in graues beruht. Ein geringer Zusatz von Wismut
(0,0035% Bi) kann den Zerfall des Zinns verhindern, wenn nicht infolge Kristall-
seigerung fast reine Zinnzonen vorhanden sind, in denen die Umwandlung ein-
setzen kann.

Die Vorbereitung der Proben geschieht folgendermalien:

1. Vorschleifen mit Feile und Schmirgelpapier bis Kérnung 000.

2. Fertigschleifen auf tuchbespannter Scheibe mit Carborundum 600 in
Wasser. Umdrehungsgeschwindigkeit 400/min. Es wird zuerst quer zur letzten
Schleifrichtung, dann rund um die Scheibe geschliffen.

3. Vorpolieren auf einer gleichen Scheibe mit Schmirgel oder Tonerde, ab-
spiilen mit Wasser und Alkohol und Trocknen mit Féhn.

4. Atzwaschen mit Wattebausch und 5proz. Salpetersiure in absolutem
Athylalkohol, bis die Verformungsschicht abgelost ist. Nach einmaligem Ab-
polieren und leichtem Nachétzen erscheint gewohnlich das Gefiige ; fiir deutlichere
Gefligeentwicklung kann nochmals abpoliert und geéitzt werden. Sehr wichtig
ist die Verwendung von absolutem Alkohol. Bei wasserhaltigem 95 proz. Alkohol
oder bei nasser Probe wird die Kristallseigerung nicht sichtbar.
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¢) Atzmittelzusammenstellung fiir Zinn und Zinnlegierungen.
Nach Metals-Handbook 1939.

Atzmittel r Zusammensetzung Bemerkungen Anwendung
1. Salpetersiure Salpetersdure . . 2—5 cm?| Atzwaschen oder ein- Zinn-Kadmium-Leg.
Alkohol . . . 95—98 cm? tauchen. Atzdauer\oder Zinn auf Eisen
einige Minuten.

2. Kaliumbichro- | Angeséuerte, verdiinnte Lo- Zinn-Kadmium-
mat sung. i Legierungen.

3. Verschiedene A. Salpetersiure 1Teil |30 sec bis 10 min bei Zinn-Blei-
Séuren in Gly- Eisessig. . . 1 Teil 38—42°C Legierungen.
zerin Glyzerin, . . 8 Teile

. B. Salpetersdure 1 Teil Wie A, Reines Zinn.
Eisessig. . . 3 Teile .
Glyzerin 5 Teile
C. Salpetersiure 1 Teil Zinn-Kupfer-
Eisessig. . . 5 Teile ‘ Legierungen.
Glyzerin. . . 50 Teile ‘
4. Salzsiure A. Salzsdure, konz. Einige Sekunden ein-' Zur Entfernung der
tauchen. { Bearbeitungsschicht.
B. Salzsiure . 10—20 cm3|30 sec bis 5 min ein-, Wie A.
| Wasser . . 90—80 ,, tauchen. |
C. Salzsiure . . . 10 ,, |Fir elektrolytisches| Fiir Zinn auf Eisen.
Wasser . . . . 90 ,, |Atzen bei geringer|
| Stromdichte.
5. Eisenchlorid Eisenchlorid . . 10 g 30 sec bis 5 min bei/Kleingefiigestzung
Salzséure . . . 2 cm3i Raumtemperatur. |fiir zinnreiche Lager-
Wasser . . . . 95 cm? | metalle.
6. Salpetersiure- Alkoholische Losung. | Zinn auf Eisen.
" Pikrinsaure ‘

7. Ammonium- Konzentrierte Losung. [20—30 min ein-i Makrodtzmittel fiir

polysulfid ! tauchen bei Raum- zinnreiche  Lager-
\ temperatur. ] metalle.

8. Silbernitrat- ]1
losungen ‘ ‘

9. Salpetersiure- ‘ ‘

{(10%), Chrom- ‘ |
sdure- (2%) Mi- |
schungen ‘ ‘ |

10. Ammonium- i Ammoniumpersulfat 5g tSchwérzt das Zinn
persulfat Wasgser. . . . . . 95 cm? loder die zinnreiche

Grundmasse, von der
tsich die Verbindun-
igen hell abheben,
i lempfohlen fiir Zinn-
| iiberziige auf Stahl.

11. Essigséure- Essigséure . . 50 cm? \ Fir Zinnlotverbin-
Wasserstoff- Wasser. . . . 50 cm? ‘ | dungen.
superoxyd H0,. . . .. 1 Tropfen ‘

G. Blei und Bleilegierungen.
a) YVorbereitung der Schliffproben.

Die Herstellung gut polierter Schliffproben von Blei und seinen Legierungen
ist schwierig, da die Oberfliche beim Schleifen stark schmiert und eine dicke
Schicht entstehen 1aBt, die das Gefiige tiberdeckt. Diese Schicht 148t sich durch

Berglund-Meyer, Handbuch.

14
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starkes Atzen entfernen, das Verfahren hat jedoch den Nachteil, daB die Schliff-
fliche durch den starken chemischen Angriff stark aufgerauht wird und feinere
Gefiigeeinzelheiten verloren gehen. Um die Schicht schon beim Schleifen méglichst

Beispiele fiir Polieren und Atzen von Blei,

Abb. 48a u. b, GuBbldckehen aus Blei, lings aufgeschnitten, mit spiritusgetriinktem Schmirgelpapier geschliffen
und auf Baumwolltuch vorpoliert, allmahliches Verschwinden der Bearbeitungsschicht. (Vergr. x2.)

Abb. 48c u. d. Mit Tonerde und Spiritus poliert, geéitzt mit Eisessig-Wasserstoffsuperoxyd (40%), S.215.

Abb. ¢ schrig, Abb. d senkrecht beleuchtet, gleiche Probenstelle. Durch Wechsel der Beleuchtung hell und

dunkel vertauscht. Abb. c zeigt drei gleichlaufende, mit einem spitzen Hélzchen in die geitzte Schlifffliche
geritzte Streifen, in denen bei Raumtemperatur Rekristallisation eintrat. (Vergr. ¢ x4, d Xx20.)

diinn zu halten, ist feuchtes Schleifen gebrauchlich (Schmirgelpapier mit Mineralsl,
Petroleum, Paraffin in Paraffinol oder fliissigem Bohnerwachs), an das sich ein
abwechselndes Polieren und Atzen .schlieBt. Schliffflichen, die ohne Polieren
gedtzt werden konnen, werden durch Mikrotomverfahren erhalten, die bei hin-
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reichender Erfahrung und Ubung die Herstellung groBerer Mengen von Schliff-
proben in verhaltnisméfBig kurzer Zeit ermoglichen.

Verschiedene Verfahren zur Schliffprobenherstellung von Blei und seinen
Legierungen werden nachstehend beschrieben (Abb. 48).

Nach dem Verfahren von BauckE wird das Schleifen von Hand in drehender
Bewegung auf mineral6lgetranktem Schmirgelpapier und das Polieren in gleicher
Weise mit Magnesiumoxyd in Petroleum auf Waschleder ausgefiihrt.

1. Verfahren nach VILELLA und BEREGEKOFF.

1. Probeentnahme mit scharfer Sige und leicht eingedltem Sageblatt, wobei
Ziehen und Driicken zu vermeiden ist.

2. Mit leichtem Druck auf grobem Schmirgel schleifen, das Schmirgelpapier
ist zweckmiBig mit Petroleum geldstem Paraffin zu trinken. Bei Verwendung
von Schleifscheiben sollten diese nicht mehr als 500 Umdr/min haben.

3. Zur Verwendung kommen die Kérnungen 2, 1, 0, 00, 000, es ist mindestens
1 min auf jeder Scheibe zu schleifen, bis alle Kratzer verschwunden sind. Dabei
ist nur ganz leicht zu driicken. Bei Kérnung 000 ist zuletzt auf ganz abgenutztem
Papier zu schleifen. ‘

4. Feuchtes Polieren auf einem ganz sauberen weichen Poliertuch mit dicker
Seifenlauge und feinster Tonerde. Hierbei entsteht auf der Schlifffliche eine
dicke Schmierschicht, die unter stindigem Anfeuchten mit der Tonerde-Seifen-
l6sung bei ganz leichtem Druck zu entfernen ist, bis die Schlifffliche glinzend
erscheint.

5. Die nach dem Polieren bleibenden Risse sind oft tief und auch nach dem
Atzen noch sichtbar. Sie kénnen durch Polieren von Hand auf Seidensamt
mit Seife und Tonerde entfernt werden. Danach ist sorgfiltig zu waschen, bis
alle Seifenspuren entfernt sind.

2. Verfahren nach LirLprop,

1. Ein scharfes Rasiermesser wird in dem Support einer Hobelmaschine ein-
gespannt. Das Messer schneidet mit ganz langsamer Schnittgeschwindigkeit
und leichtestem Druck die von Seifenwasser bespiilte Probe, wobei nur hauch-
diinne Spine abgehoben werden, bis eine Schlifffliche von gewiinschter GrofBe
und Ebenheit erzielt ist. GroBte Vorsicht vom Einspannen der Probe ab bis
zum Fertigschliff ist vor allem in Hinsicht auf die Vermeidung von Druck
geboten, da Blei sehr leicht verformt wird und die Rekristallisation oft schon
bei Zimmertemperatur erfolgt. Mit zunehmendem Gehalt an Legierungsbestand-
teilen nimmt die Empfindlichkeit gegen Verformung ab.

2. Die bereits blank erscheinende, aber noch feine Hobellinien aufweisende
Schnittebene wird von Hand auf Samt (Wasch- oder Seidensamt) mit Tonerde
Nr. 3 recht feucht und ohne Druck poliert.

3. Nachpolieren auf einem anderen feuchten Samtlappen mit salzsiure-
haltigem Wasser ohne Tonerde, bis der Schliff Hochglanz zeigt.

4. Rasch unter flieBendem Wasser abspiilen, danach mit absolutem Alkohol
und mit Féhn trocknen. Auf keinen Fall darf die Schlifffliche mit einem Tuch
abgetupft werden, da sofort Kratzer entstehen.

Der Sauregehalt des letzten Polierwassers ist besonders wichtig, da nur eine
ganz bestimmte Zusammensetzung eine glinzende Schlifffliche ergibt. Bei zu

14*
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wenig Saure bleibt die Schlifffliche auch bei lingerem Polieren triibe und zer-
kratzt, bei zuviel Siure iiberzieht sie sich mit einer Haut. Genaue Angaben
lassen sich nicht machen, da die Zusammensetzung des Polierwassers fiir jede
Legierung eine andere ist. Allgemein kann nur gesagt werden, daB fiir reines
Blei ein hoherer Salzsdurezusatz erforderlich ist als fiir zinn- und antimonhaltige
Legierungen. Am besten wird mit 5 Tropfen Salzsdure auf 200 cm3 Wasser an-
gefangen, dann wird langsam weiter Salzsidure zugetropft, bis der Schliff blank wird.
Weiteres Polieren ist unnétig. Entsteht bei zuviel Sdurezusatz eine graue Schicht auf
der Schlifffliche, so kann sie auf dem ersten Samtlappen mit Tonerde Nr. 3 und
Wasser entfernt werden.
3. Yerfahren nach B. JonEs.

1. Schleifen auf abgenutztem Schmirgelpapier mit Paraffin-in Paraffinol.

2. Polieren von Hand auf Tuch mit einem Brei aus einem Metallputzmittel,
Seife und Paraffinlosung bis zur Entfernung aller tieferen Kratzer.

3. Reinigung der Probe mit Benzin und wiederholtes Betropfen mit Am-
moniummolybdatlésung abwechselnd mit Abspiilen in Wasser. Zur Erzielung
eines gleichméBigen Angriffs wird die Probe mehrmals auf einem mit Ammonium-
molybdat getrinkten Tuch gerieben. Allmédhlich wird das Gefiige sichtbar.
Sobald die gewiinschte Atzung erreicht ist, wird die Probe abgespiilt und ge-
trocknet. Diese Behandlung geniigt fiir schwache Vergroferungen.

Fiir stirkere Vergréflerungen wird die Probe nochmals auf dem mit Am-
moniummolybdat getrinkten Tuch poliert und mit dem von VILELLA und
BEREGEROFF mitgeteilten Atzmittel gedtzt. Die Atztemperatur betrigt 80° C,
es wird abwechselnd poliert und geétzt, bis das Gefiige mit allen feinen Einzel-
heiten herauskommt. Langsames und leichtes Polieren und vor allem griindliches
Trinken des Poliertuches mit Ammoniummolybdat ist von Wichtigkeit. Zur
Vermeidung von Fleckenbildung ist die Probe nach dem Abspiilen in kochendes
Wasser zu tauchen und mit Fohn zu trocknen.

4. Verfahren nach BASsETT und SNYDER. «) Schliffherstellung in der
iiblichen Weise ohne Mikrotom. Da die Verwendung gréberer Schmirgel-
papiere den Nachteil hat, da8 sich grobe Schmirgelkérner in die Schlifffliche
eindriicken und nach dem Atzen Locher entstehen lassen, empfiehlt es sich, nur
mit einer scharfen Feile vorzuschlichten und lingere Zeit auf Schmirgelpapier 0,
danach kurze Zeit auf 0000 zu schleifen. Das Schleifen erfolgt von Hand in
stindig drehender Bewegung. Fir Untersuchungen von Bleiproben bei etwa
7facher VergroBerung geniigt dieses Schleifen, wenn nur ein geringer Druck
ausgeiibt und so lange geschliffen wird, bis das Schmirgelpapier abgenutzt und
glatt geworden ist. Dabei ist mit reichlich Benzin anzufeuchten, wodurch die
sich beim Schleifen ablésenden Bleiteilchen fortgeschwemmt werden. Auf das
Schleifen folgt ein kurzes Nachpolieren von Hand mit Tripel auf Tuch. Ver-
wendung von Poliermaschinen ist nicht zu empfehlen.

B) Mikrotomverfahren. Bei der Herstellung von Massenschliffen ist das
Mikrotomverfahren geeignet, ferner in solchen Fillen, wo eine kleine Probe
ungeniigenden Aufschlufl gibt, wie bei der Untersuchung des Gesamtquer-
schnittes von Kabelschuhen oder von Rohren mit grofem Durchmesser. Bei
letzteren entsteht oft schon beim Beférdern Verformung in den &ulleren Rand-
schichten durch Druck infolge Eigengewicht.
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Nach Angaben von BasserT und SNYDER eignet sich das von Lucas be-
schriebene Mikrotomverfahren zur Herstellung von Bleischliffen. Dabei wird ein
kriftiges Holzschneidemikrotom verwendet. Nach ScHUEMACHER und BouNTtow
werden auch mit einem leichteren biologischen Mikrotom einwandfreie Schliff-
flichen erhalten.

Bei Verwendung von Mikrotomen sind folgende Punkte zu beachten: Die
Probe mul so eingespannt werden, dafl das Messer in der Diagonale schneidet.

Nach dem letzten Schnitt ist die Probe hinter dem Riicken des Messers aus-
zuspannen, damit die frisch geschnittene Fliche beim Zuriickfiihren des Messers
keine Verformung erleidet.

Beim Schneiden sollten nicht mehr als 2 x4 auf einmal abgenommen werden.

Die Herstellung eines Bleischliffes mittels Mikrotom erfordert etwa 2—3 min !
Es ist jedoch notwendig, daB die Messer immer geschirft sind. Zum Schirfen
ist eine Anzahl von Schleifsteinen erforderlich. Sind diese nicht verfiighar, so
kann auch auf feinem Schmirgelpapier der Kérnung Nr. 1 vorgeschliffen und
auf Kérnung 00 nachgeschliffen werden. Ein paar Striche auf einem Leder-
riemen vervollstdndigen das Schleifen.

Da die mittels Mikrotom geschnittenen Flichen meistens Messerspuren zeigen,
wird vor dem Atzen eine Vorbehandlung durch Abreiben der Schnittfliche mit einem
in Eisessig-Wasserstoffsuperoxyd 3:1 getrinkten Wattebausch vorgenommen.

5. Verfahren nach H. HaNxemaNN und A. SCHRADER.

1. Schleifen von Hand auf Schmirgelpapier Nr. 2, 1 F, 00, 0000 unter Verwen-
dung von fliissigem Bohnerwachs.

2. Vorpolieren auf Tuchscheibe mit 600—800 Umdr /min mit Tonerde Nr. 1
und Wasser mit einem Zusatz von 0,2% Salpetersdure (sp. G. 1,40) bis zum
Blankwerden der Schlifffliche und Beseitigung der Hauptkratzer.

3. Feinpolieren von Hand auf Samischleder mit einem dicken Brei aus Ton-
erde Nr.1 und dest. Wasser ohne Salpetersidurezusatz. Starker Druck ist zu
vermeiden. Das Polieren wird einige Male unterbrochen durch eine Atzung mit
dem Atzmittel nach VILELLA und BEREGEKOFF:

1 Teil TEisessig,

1 Teil Salpetersdure (sp. G. 1,40),
4 Teile Glyzerin.

Das abwechselnde Polieren und Atzen wird wiederholt, bis die Schliffprobe
Hochglanz zeigt und die letzten feinen Kratzer entfernt sind. Die anhaftende
Tonerde wird unter kriftigem Wasserstrahl abgespiilt, danach wird die Probe
in Alkohol und am Fohn getrocknet. Die fertige Schlifffliche ist vor jeder Be-
rithrung zu schiitzen.

Das Verfahren kann durch ein dem Schleifen folgendes Zwischenpolieren mit
geschlimmtem Schmirgel (60 min) und Seife auf Tuchscheibe mit etwa 120 Umdr
min abgekiirzt werden.

b) Atzverfahren.

1. Salpetersiure. 2proz. alkoholische Salpetersdureldsung wird fir zinnreiche,
5proz. fir bleireiche Legierungen empfohlen. Nach JomNsTON eignet sich
abwechselndes Eintauchen in konz. Salpetersiure und Abspiilen in Wasser als Atz-
verfahren fiir Blei. Die Salpetersiure kann auch mit 3—9 Teilen Wasser ver-
diinnt werden, die Atzdauer betrdgt 10—90 min.
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Bavucke empfiehlt einstiindiges Atzen in 5proz. alkoholischer Salpetersiure-
l6sung fiir Blei, stirkere Losungen sollen leicht Atzporen hervorrufen.

Nach BrCKINSALE und WATERHOUSE eignet sich eine 10proz. wisserige
Losung zum Atzen von Blei, ein geringer Zusatz von Chromsiure ist manchmal
von Nutzen.

2. Salpetersiure-Eisessig. ViLerra und BEREGEEOFF empfehlen fiir Blei
und die meisten seiner Legierungen folgende Mischung:

Salpetersdure. . . . . . . 1 Teil
a) Eisessig . . . . . .. .. 1 Teil
Glyzerin . . . . . .. .. 4 Teile

Die Losung ist stets frisch anzusetzen und nach Gebrauch wegzugieBen. Atzdauer
10—15 sec bei 80° C. Abwechselndes Atzen und Polieren ergibt klare Gefiige-
bilder. Nach HANEMANN und ScHRADER ist zur Entwicklung feinster Gefiige-
einzelheiten mit zwei Teilen Glyzerin auf ein Teil der obengenannten Mischung
zu verdiinnen.

Ferner geben ViLeLrA und BEREGEKOFF fiir Blei und Blei-Zinn-Legierungen
bis 3% Zinn folgende Losung an:

Salpeterséure . . . . . . . 4 Teile | Losung stets
b) Eisessig . . . . . . . .. 3 frisch
Wasser. . . . . . . ... 16 ansetzen!

Atzdauer bei 40—42° C 4—30 min je nach der Dicke der Bearbeitungsschicht.
Nach dem Atzen ist mit Wattebausch unter flieBendem Wasser abzuwaschen,
In manchen Fillen ist eine Vordtzung mit Ammoniummolybdatldsung (s. Tabelle
S. 216) von Vorteil. Es wird so lange vorgedtzt, bis Gefiigeeinzelheiten deutlich
werden. Danach wird etwa 6 min mit Ldsung b nachgeitzt.

Fir arsenhaltige Bleilagermetalle empfiehlt K. H. WEGNER eine Voritzung
mit Eisessig-Salpetersdure. Der nadelférmige Antimon-Zinn-Bestandteil (dieser
sonst in Wiirfelform auftretende Bestandteil wird durch Arsen nadelformig
und wirkt seigerungsverhindernd) erscheint nach dieser Atzung gleichmiifig
hell. Nachitzen mit Ammoniumpolysulfidlosung 1:1 (Atzdauer 15—30 sec) 1Bt
die arsenreiche Mittelzone der Nadeln dunkler hervortreten.

3. Salzsiure. Salzsiure (sp. G. 1,12) kann als Atzmittel fiir Blei, Zinn, Anti-
mon, Wismut und Legierungen dieser Metalle dienen. Im Taschenbuch ,,Hiitte‘
wird eine 1proz. alkoholische Losung als Atzmittel fiir Blei, Zinn und Lager-
metalle angegeben.

4. Salzsidure und Salpetersiure. Fiir eutektische Blei-Zinn-Legierungen emp-
fiehlt Haroraves folgendes Atzmittel:

Salzsgure. . . . . . . . . . .. 10 cm3
Salpetersgure. . . . . . . . .. 5 ,,
Alkohol . . . . . . ... ... 85 ,,

5. Salzsiure und Eisenchlorid. Fiir Blei-Antimon-Legierungen eignet sich
folgendes Atzmittel: :
FEisenchlorid . . . . . . .. .. 10g

Salzsure. . . . . . . .. ... 30 cm3
Wasser. . . . . . . . .. ... 120 ,,

6. Essigsiiure. CzocHRALSKI empfiehlt eine 5proz. alkoholische Essigsiure-
16sung als Kornflichendtzmittel fiir Blei. Der Angriff erfolgt langsam.
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7. Essigsiure-Wasserstoffsuperoxyd. Nach CzocHRALSKI eignet sich eine
Mischung von Essigsaure-Wasserstoffsuperoxyd als Atzmittel fiir Blei-Natrium-
Legierungen.

RuTHERFORD empfiehlt eine Mischung von

3 Teilen Eisessig,

1 Teil Wasserstoffsuperoxyd (9%)
fiir Blei und Bleilegierungen. Atzdauer etwa 10—30 min. Die Schliffprobe wird
zunéichst in Alkohol getrocknet, dann mit konz. Salpetersdure nachbehandelt.
Die Séure wird durch Eintauchen der Probe in eine grofere Wassermenge rasch
abgespiilt. Beireinem Blei und reinen Blei-Zinn-Legierungen ist die Nachbehand-
Iung nicht immer erforderlich.

8. Pikrinsiiure. Nach Osmonp kann Pikrinsdure in Azeton gelést zum Atzen
von Blei und Bleilegierungen verwendet werden.

9. Ammoniumpersulfat und Weinsteinsiure. Im Taschenbuch , Hiitte® wird
folgende Mischung als Atzmittel fiir Blei und Bleilegierungen angegeben :

5 Teile einer wisserigen 10proz. Ammoniumpersulfatlésung,
2 Teile einer Losung von 41,4 g Weinsteinsdure in 150 cm3 Wasser.

10. Silbernitrat. Nach dem A.S.S.T.-Handbuch eignet sich eine 5proz.
wasserige Silbernitratlosung als Atzmittel fiir Blei, Zinn, Antimon, Wismut und
Lagermetalle.

11. Natrinmhydroxyd. Im Metalltechnischen Kalender wird eine geséttigte
Natriumhydroxydlosung zum Atzen von Blei-Zinn-Legierungen empfohlen.

12. Bromwasser. Der Metalltechnische Kalender nennt fiir Blei-Zinn-Legie-
rungen auch Bromwasser als Atzmittel.

13. Elektrolytisches Atzen. Im Metalltechnischen Kalender wird eine Losung
von Bleinitrat fiir elektrolytisches Atzen von Blei-Zinn-Legierungen empfohlen.
BECKINSALE und WATERHOUSE geben fiir den gleichen Zweck Ammoniumnitrat
oder -azetat an.

Nach HucHES eignet sich folgende Losung:

Uberchlorsaure (sp. G.1,2) . . . . 30 cm?

Wasser. . . . . . . . . . ... 270 ,,
Geédtzt wird etwa 5—10 sec bei einer Stromdichte von 9 A/dm?2 bei 2V. Der
Elektrodenabstand betrigt etwa 4,5 cm.

Zur Entwicklung von Atzfiguren wird die Atzdauer bis zu 20 min verlingert.

Uberchlorséure kann auch ohne Zuhilfenahme des elektrischen Stromes als
Atzmittel dienen, der Angriff erfolgt jedoch durch Elektrolyse rascher und zuver-
lassiger.

BasserT und SNYDER sowie DEAN, ZIOKRICK und Nix empfehlen elektro-
lytisches Atzen mit 60proz. Uberchlorsiure. Die Probe dient als Anode, ein
Platindraht als Kathode. Es mu8 lange genug geétzt werden, um die Bearbeitungs-
schicht zu entfernen, zu langes Atzen verbreitert die Korngrenzen zu stark.

Das Atzverfahren eignet sich besonders fiir Blei-Antimon-Legierungen iiber
2% Antimon, aber auch fiir Blei und Bleilegierungen mit niedrigem Zinngehalt,
wenn nur eine leichte Atzung gewliinscht wird. Lingeres Atzen ergibt rauhe
Schlifffléchen.

JAQUET empfiehlt eine Mischung von Eisessig und Uberchlorsiure fiir das
auf S.34 beschriebene Verfahren des elektrolytischen Polierens und Atzens.
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Atzmittelzusammenstellung fiir Blei und Bleilegierungen.
Nach A.S.T.M.-Standards E3 1936 ergéinzt von A. MEYER.
Atzmittel ] Zusammensetzung Bemerkungen Anwendung
i
1. Ammonjum- Molybdénsaure (85%) 100g | Abwechselnd  #tz- | Schnellitzung, geeignet zur

molybdat

2. Eisessig-Sal-
petersiure

3. Eisessig-Sal-
petersiure
Glyzerin

in

4. Eisessig -Wasser-
stoffsuperoxyd

3. Bisessig -Wasser-
stoffsuperoxyd

Wasser, dest.. . . . 240cm?
Ammoniak(sp.G.0,9). 140 ,,

Salpetersiure (sp.G.1,42) 60 ,,

100 g Molybdénséure werden in
einem Becherglas griindlich mit
240 cm® dest. Wassers ver-
mischt, 140 cm?® Ammoniak zu-
gesetzt, filtriert und mit 60 cm3
Salpeterséure vermischt. Diese
Losung wird nach Erkalten mit
einer kalten Salpetersiure-
lésung von 400 cm?® Salpeter-

sdure und 960 cm® Wasser
vermischt.

Eisessig . . . . . . 3 Teile
Salpeterséure . . . . 4
Wasser. . . . . . . 16 ,,
KEisessig . . . . . . 1 Teil
Salpetersaure . . . . 1 Teil
Glyzerin . . . . . . 4 Teile
Eisessig . . . . . . 3 Teile
Wasserstoffsuper-

oxyd (9%). . . . 1Teil
Eisessig . . . . . . 3 Teile
Wasserstoffsuper-

oxyd (30%) 1 Teil

waschen und in flie-
Bendem Wasser ab-
spiilen. Braune Féar-
bung der Schliff-

fliche vermeiden.

Frisch  angesetzte
Losung bei 40-—42°C
verwenden. Atz-

dauer 4—30 min je
nach der Dicke der
Bearbeitungsschicht.
Mit Wattebausch in
flieBendem Wasser
abwischen.

Frisch angesetzte Lo-
sung bei 80° C. Atz-
dauer 10—15 sec,
nach Gebrauch weg-
gieBen.

Atzdauer 10—30 min
je nach der Dicke
der  Bearbeitungs-
schicht. Unter Um-
stinden mit konz.
Salpetersdure nach-
atzen. Mit Alkohol
trocknen.

Atzdauer 6—15 sec.

Entfernung dicker Bearbei-
tungsschichten.

(Nach RusseL u. SPEEN-
WwooD eignet sich 7proz.
Ammoniummolybdatlsung
in Salpetersiure N/3 als
KorngréBenatzmittel  fiir
Blei. Atzdauer 10 sec.)

Fiir Blei und Blei-Zinn-Le-
gierungen bis 3% Zinn. Lie-
fert ausgezeichnete Einzel-
heiten fiir Mikroaufnahmen.
In manchen Féllen Vor-
dtzen mit Atzmittel Nr. 1,
bis das Gefiige deutlich
herauskommt, dann 6 min
nachétzen mit Atzmittel
Nr. 2.

Fiir abwechselndes Atzen
und Polieren. Fir Blei und
die meisten Bleilegierungen.
Nach HANEMANN und
ScHRADER fiir die Beob-
achtung feinster Gefiige-
einzelheiten mit zwei Teilen
Glyzerin zu verdiinnen und
nur ganz kurz zu dtzen.

Fir Blei, Blei-Antimon bis
2% Sb, Blei-Kalzium und
zinnarme Legierungen. Ge-
brauchlich fir Mikrotom-
schnitte, aber nicht auf
diese  beschrankt.  Tief-
atzungen ergeben eine rauhe
und unebenméBige Schliff-
flache. Mischungsverhaltnis
kann bei Pb-Sh-Legierungen
je mnach dem Alterungs-
zustand verdndert werden.
Fir Blei und die meisten
Bleilegierungen.
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Atzmittelzusammenstellung fiir Blei und Bleilegierungen (Fortsetzung).
Atzmittel Zusammensetzung Bemerkungen Anwendung
6. Eisessig -Wasser- | Eisessig . . . . . . 2 Teile | Atzdauer 8—15 sec. | Fiir Blei und Blei-Kalzium-
stoffsuperoxyd | Wasserstoffsuper- Legierungen.
oxyd (30%) 1 Teil
7. Uberchlorsaure | Uberchlorsaure . . . 60 cm3 | Fiir elektrolytisches | Fiir Blei-Antimon bis2%8Sb,
Wasser. . . . . . . 40 ,, | Atzen, Probe als Ka- | auch geeignet fiir Blei sowie
thode, Platin als | zinnarme Bleilegierungen
Anode. wenn nureine leichte Atzung
erforderlich ist. Léngeres
Atzen ergibt rauhe Schliff-
flachen.
8. Silbernitrat Silbernitrat . . . 5—10g Atzwaschen. Fiir Lagermetalle.
Wasser. . . . . 95—90 cm?®
9. Salpetersiure | Salpetersdure, konz.. 50 cm?® | Atzdauer 5—10 min | Makroskopisches Atzmittel ;
Wasser. . . . . . . 50 ,, in kochender Losung. fiir Lotstellen u. a.
10. Salpetersidure | Salpetersiure, konz. Abwechselnd in | Fiir reines Blei.
Séure und flieBendes
Wasser tauchen.
Wird die Séure durch
anhaftendes Wasser
zu stark verdiinnt,
neue Sdure nehmen.

¢) Atzverfahren fiir Blei-Kabellegierungen.

Die Herstellung von Schliffproben aus Bleilegierungen unter Verwendung von
MeiBeln oder Mikrotomen kommt besonders fiir Kabelschuhwerkstoffe in Frage.
Uber das Atzen solcher Legierungen wird von Basserr und SNYDER und ScHUEH-
MACHER und Bounton berichtet. Die verwendeten Atzmittel sind in der Zu-
sammenstellung in Tabelle (S. 216) mit angefiithrt. Da die meisten mit MeiBel
oder Mikrotom hergestellten Schliffproben besonders bei schwachen VergroBerun-
gen Messerspuren zeigen, empfiehlt sich eine dem Atzen vorausgehende Be-
handlung, bestehend in einem Abreiben der Probe mit Wattebausch, der in einer
Mischung von Eisessig-Wasserstoffsuperoxyd (3:1) getrankt ist. Hierdurch
konnen die Messerspuren bis zu einem gewissen Grade entfernt werden.

x) Reines Blei. Fir die Gefiigeentwicklung von reinem Blei wird eine
Mischung von 3 Teilen Eisessig und 1 Teil Wasserstoffsuperoxyd (30%) emp-
fohlen (nach Lucas). Nach dem Atzen wird in Wasser abgespiilt. Die Korn-
grenzen werden deutlich sichtbar.

B) Blei-Antimon (bis 2% Antimon). Das Verhiltnis von Eisessig und
Wasserstoffsuperoxyd hingt von der Art der Ausscheidung und Verteilung des
Antimons ab. Bildet sich beim Atzen ein schwarzer Niederschlag auf der Schliff-
flache, so ist Wasserstoffsuperoxyd in groBerer Menge zuzusetzen. Entsteht ein
weiBer Niederschlag, so ist die Eisessigmenge zu erhohen. Am besten eignet sich
folgendes Verfahren:

10—15 sec in einer Losung von

Eisessig
Wasserstoffsuperoxyd
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#tzen, abspiilen und den entstandenen schwarzen Niederschlag in folgender

Loésung entfernen:
Fisessig . . . . . . . . . ... 10 em?
Wasserstoffsuperoxyd . . . . . . 30 ,,

In diesen beiden Losungen wird abwechselnd geédtzt, bis das Gefiige deutlich
entwickelt ist. Nach jedem Atzen wird in Wasser abgespiilt.

Frisch gedtzte Blei-Antimon-Schliffproben laufen leicht an, vor allem bei
feuchtem Wetter. Eintauchen der Schliffprobe in verdimnte Seifenlésung nach
dem Abspiilen in Wasser 148t eine durchsichtige Haut auf der Schiifffliche ent-
stehen, die weiteren Angriff durch die Luftfeuchtigkeit verhindert und bei der
Betrachtung der Schliffprobe im Mikroskop nicht stort.

Starke Natriumhydroxydlosung entfernt sowohl die Anlaufschicht wie auch
anhaftende Antimonteilchen,

y) Blei-Kalzium. Fiir Blei-Kalzium-Legierungen eignet sich ebenfalls
Eisessig-Wasserstoffsuperoxyd. Die geitzten Proben sind jedoch zuerst in Athyl-
alkohol, dann in Wasser abzuspiilen. Die Behandlung mit Alkohol dient zur
griindlichen Entfernung des Atzmittels. Wenn gleich nach dem Atzen in Wasser
abgespiilt wird, lduft die frischgedtzte Schlifffliche leicht an.

Die Atzung liaBt feinste Einschliisse und Gefiigebestandteile der Legierungen
sichtbar werden, eignet sich jedoch weniger zur Korngrenzenitzung. Diese wird
besser durch Voritzen mit Ammoniummolybdat (Tabelle S. 216) und Nachiitzen
mit Salpetersdure-Wasser 1:1 erreicht.

0) Blei-Zinn. Mit FEisessig-Wasserstoffsuperoxyd gedtzte Proben werden
in einer Losung von Athylalkohol - Wasserstoffsuperoxyd 6:1 abgespiilt. Bei
Mikrotomschnitten tritt leicht Rekristallisation der vom Messer gedriickten
Oberfliche auf, in solchen Fillen ist lingeres Atzen (10—20 sec) erforderlich,
um die oberflichliche Rekristallisationsschicht zu beseitigen.

III. Edelmetalle.

A. Platin, Palladium und Legierungen.
a) Vorbereitung der Schliffproben.

Angaben nach Metals Handbook iiber das Schleifen und Polieren von Edel-
metallen im allgemeinen finden sich in Tabelle S.174.

Bei der Herstellung von Platinschliffproben nach den tblichen Verfahren
entsteht in der Regel eine starke Bearbeitungsschicht, die bei nachfolgendem
Atzen als gleichmiBig graue Oberfliche in Erscheinung tritt und keinerlei Gefiige-
einzelheiten erkennen 14B8t. JEDELE empfiehlt deshalb, Platinbleche mit glatter
Oberfliche nicht in iiblicher Weise zu polieren, sondern ohne Vorbehandlung
zu atzen.

Nach Versuchen von JEDELE ist zur Gefiigeentwicklung von geschliffenen und
polierten Platinproben eine Glithung bei 1000° C erforderlich, um véllige Re-
kristallisation der Bearbeitungsschicht herbeizufiihren. Die Temperatur der be-
ginnenden Rekristallisation von Platin liegt bei 650° C, es gelingt jedoch erst bei
Proben, die lange Zeit bei 900° C oder einige Minuten bei 1000° C gegliiht werden,
durch Atzen mit kochendem Kénigswasser Kristallite sichtbar zu machen,

Die so behandelten Proben zeigen aber das Gefiige des gegliihten, nicht des
urspriinglichen Zustandes.
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Wird die Bearbeitungsschicht jedoch durch ein geeignetes Vorpolierverfahren
entfernt, beispielsweise durch trockenes Vorpolieren mit Polierpaste (vgl. S. 27),
50 ist es moglich, nach anschlieBendem Feinpolieren auf raschlaufenden Samt-
scheiben mit Tonerde als Poliermittel den kristallinen Aufbau von Platin und
Platinlegierungen durch Atzen mit Kénigswasser ohne vorhergehende Glithung
zu entwickeln. (A. MEYER, s. Abb. 49a bis h.)

Da die zu untersuchenden Proben von Edelmetallen meistens sehr geringe
Abmessungen haben, ist es in der Regel notwendig, sie einzubetten. Da niedrig-
schmelzende Einbettmittel wegen der fiir Platin erforderlichen Heiflétzverfahren
nicht geeignet sind, kommen fiir diesen Zweck hauptsichlich Metallschliffhalter
in Betracht. Wird jedoch statt der iiblichen Atzung mit kochendem Konigs-
wasser bei etwa 80° C und entsprechend lingerer Atzdauer geitzt, so konnen
auch Kunstharz-PreBmassen ohne Fiillstoffe zum Einbetten dienen. Diese haben
den Vorteil, daB8 die Proben in der Einbettung unter Umstdnden mehrfach geétzt
und abpoliert werden kénnen.

b) Atzverfahren fiir Platinmetalle und ihre Legierungen.

Von der Gruppe der Platinmetalle werden Rhodium, Ruthenium und Iridium
von Konigswasser nicht angegriffen, Platin wird durch lingeres Atzen mit kochen-
dem Konigswasser angegriffen. Palladium lost sich leicht in kaltem Konigs-
wasser, ferner in heiBler Schwefelsiure, von kalter Salpetersiure wird es wenig,
von heifler stirker angegriffen.

1. Atzen mit Konigswasser. Die Legierungen des Platins mit anderen Metallen
dieser Gruppe werden hauptséchlich mit kochendem Konigswasser geitzt, aus-
genommen bei hoheren Gehalten an Rhodium, Ruthenium, Osmium und Iridium.
Der Angriff erfolgt durch Chlor im naszierenden Zustand, die Atzung dauert
je nach der Legierung Sekunden bis Minuten. Die Dauer hingt davon ab, ob
Korngrenzen- oder Kornflichenidtzung gewiinscht wird. Die nachstehenden An-
gaben iiber Atzverfahren beruhen hauptsichlich auf Mitteilungen aus der Ver-
suchsanstalt der W. C. Herdus-Platinschmelze und einer Verdéffentlichung von
R. H. AtinsoNy und A. R. RAPER.

Bei hoheren Gehalten der Platinlegierungen an den schwer angreifbaren
Edelmetallen sind HeiB#tzungen in geschmolzenen Salzen zur Gefiigeentwicklung
erforderlich.

2. Atzen mit geschmolzenen Salzen. F.Brck empfiehlt fiir iridium- und
rhodiumhaltige Platinlegierungen HeiBdtzung in geschmolzenen Chlornatrium,
ein Verfahren, das einer Glihbehandlung gleichkommt und Rekristallisation der
Bearbeitungsschicht bewirkt.

Chlornatrium wird in verdeckter Platinschale iiber einem Geblise ein-
geschmolzen und in einen kleinen Graphittiegel unter gleichzeitiger starker Er-
hitzung desselben gegossen. Die Atzung selbst erfolgt elektrolytisch und beruht
auf dem starken Angriff des Chlors im naszierenden Zustand. Der Graphittiegel
wird als Kathode geschaltet. Die Atzdauer betrigt bei einer Stromdichte von
3 A/em? und etwa 2,5 V Badspannung und bei einer Badtemperatur von 860° C
5—45 sec je nach der Zusammensetzung der Proben.

Die meist stibchen- oder schmelzperlenformigen Proben werden mit einem
kraftigen Platindraht umwickelt und als Anode in das geschmolzene Chlor-
natrium getaucht.
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Gefiigeentwicklung von Platin und Platin-Rhodium durch Konigswasser ohne eine dem Atzen
voraufgehende Glithung.
Abb. 49a u. b. Querschnitte von Platin- und Platin-Rhodium-Drihten (0,5mm) nach trockenem Vorpolieren
von Hand auf Baumwolltuch mit Polierpaste (S.219). Atzmittel: kochendes Konigswasser (5 min). Die
Polierrichtung ist noch stark erkennbar, die Bearbeitungsschicht vom Schieifen ist aber bereits entfernt, denn
die einzelnen Kristallite werden deutlich sichtbar. (Vergr. x 200.)

Abb. 49¢, d, e. Platin-Rhodium-Draht nach dem Feinpolieren auf schnelldrehender Scheibe mit Samt und
Tonerde, Gleiche Probenstelle nach verschiedener Atzdauer in Konigswasser auf Heizplatte bei etwa 80° C.
(Vergr. x200.)

Abb. 49f. Wie Abb.47e. (Vergr. X 1000.)

Abb. 49gu. h. Lingeres Atzen mit Konigswasser bewirkt Kristallfigureniitzung. Zwischen den -einzelnen
Atzungen wurde nicht abpoliert. Atzdauer: Abb. 49¢ 5 min, Abb. 49d 10 min, Abb. 49e u. f 15 min, Abb. 49g u.
h 25 min. (Vergr. X 200 und x1000.)
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ATrINSON und RAPER empfehlen fiir Platinlegierungen mit 10-—30% Iridium
zur Gefiigeentwicklung Glithung im Sauerstoffstrom bei 900—1000° C. Fiir
Legierungen mit hohen Gehalten an Iridium, Rhodium und Rhutenium werden
Atzungen mit schmelzfliissigem Kaliumbisulfat oder Kaliumhydroxyd und
10% Kaliumnitrat angegeben.

Kaliumbichromat im geschmolzenen Zustand (etwas iiber 300° C) entwickelt
in wenigen Sekunden das Gefiige von Platin und Platinlegierungen.

¢) Palladium und Palladiumlegierungen.

Fiir Palladium und palladiumreiche Legierungen eignen sich zur Gefiige-
entwicklung kalte Losungen von Konigswasser in Alkohol oder Glyzerin, ferner
kochende Salpetersdure.

In den heterogenen Legierungen des Palladiums, vor allem solchen, bei denen
sehr groBe Potentialunterschiede zwischen den einzelnen Gefiligebestandteilen
bestehen, wird durch elektrolytische Atzung mit 10proz. Milchséure eine gute
Gefiigeentwicklung bewirkt. Die Atzung gelingt am besten, wenn zu Anfang etwas
verdiinnte Salpetersiure zugesetzt und im Verlauf der Atzung weitere Ver-
diinnung des Elektrolyten vorgenommen wird, bis der Atzangriff aufhért. Auf
diese Weise werden blanke Schliffflichen erhalten, wihrend Beibehaltung der
Anfangskonzentration einen schwarzen, nichtentfernbaren Belag entstehen 1i0t.
Elektrolytische Atzungen von Palladiumlegierungen kénnen auch mit Wasser-
stoffsuperoxyd durchgefithrt werden.

Palladium-Silber. Diese und andere leichter angreifbare Legierungen der
Edelmetalle werden mit Ammoniak, mit Schwefelwasserstoff, mit Salzsiure
und Salpetersiure, kaum mit Schwefelsiure geitzt. Atzdauver lingstens 5 min.

Bei vergiitbaren Legierungen mit starken Ausscheidungen wird zunichst
eine Schliffprobe des Werkstoffes im homogenen Zustand hergestellt, danach
wird eine Wirmebehandlung zwecks Ausscheidung vorgenommen, bei der der
unedlere Gefiigebestandteil stirker oxydiert und dadurch im Gefiigebild sichtbar
wird. Die Ausscheidungstemperaturen liegen je nach der Art des Werkstoffes
zwischen 400 und 700° C. (Nach Mittlg. der W. C. HErAus Platinschmelze.)

B. Gold und Goldlegierungen.

AuBer den in Tabelle (S.224) angegebenen Atzmitteln fiir Gold und Gold-
legierungen findet sich im Schrifttum noch eine Angabe von Ourassow, der-
zufolge Salzséure mit Bromzusatz das Gefiige von Gold entwickelt.

Nach A. SCHRADER eignet sich fiir Gold folgendes Atzmittel:

Salpetersdure (1,40) . . . . . . . . 1 Teil
Salzsdure (1,19). . . . . . . . . . 10 Teile

Die Schliffproben sind gut zu entfetten. Die Atzung wird bei 30° C ausgefiihrt.
Nach W. J. Croox ist eine Mischung gleicher Teile von 10 proz. Zyankalium-
und 10 proz. Ammoniumpersulfatlésung dem Atzen mit Konigswasser vorzuziehen.

C. Silber und Silberlegierungen.
a) Vorbereitung der Sehliffproben.

Reines Silber und silberreiche Legierungen sind wegen ihrer grofien Weich-
heit schwierig zu polieren, die Schwierigkeiten sind jedoch nicht wesentlich gréBer
als bei reinem Kupfer. Polieren mit einem Metallputzmittel auf Waschleder
wird als geeignet empfohlen, um brauchbare Schliffflichen herzustellen, aber auch
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die iiblichen maschinellen Polierverfahren unter Verwendung von Samtscheiben
und Magnesiumoxyd oder Tonerde Nr.3 als Poliermittel liefern einwandfreie
Schliffflichen. Reichliche Anfeuchtung der Scheiben ist von Wichtigkeit.
A. ScHRADER gibt an, daB sowohl beim Polieren wie beim Atzen destilliertes
Wasser zu verwenden ist.

Nach NorsUrY kann auch mit einem Metallputzmittel auf Samtscheiben mit
hoher Drehzahl poliert werden.

b) Atzverfahren.

Im Schrifttum finden sich keine ins einzelne gehenden Angaben iiber das
Atzen von Silber. Die gebriuchlichen Atzmittel sind aus Tabelle (S.224) zu
ersehen. Im Metalltechnischen Kalender werden angegeben: 1. Eisessig in
Alkohol, 2. Jodlosung - Salzsdure, 3. Ammoniak -+ Wasserstoffsuperoxyd,
4. AnlaBiverfahren zwecks Oxydation, 5. elektrolytisches Atzen mit 10proz.
Zitronensidure (nach ADCOCK).

Ferner finden folgende Atzmittel Verwendung:

6. Alkoholische Jodldsung (5%). Die Atzdauer liegt zwischen 45 und 150 sec.
Nach Gurtrer und CourNoT wird die beim Atzen gebildete Oberflichenhaut in
warmer Losung von Natriumhyposulfit (NaHSO,) gelost.

Nach GUERTLER eignet sich das Atzmittel fiir Legierungen von Silber-Blei
und Silber-Antimon-Schwefel. Nach GuiLLer und Courwor fiir Silber-Zink und
Silber-Kadmium.

7. Salpetersiure-Salzsdure. Im A.S.S.T.-Handbuch 1929 wird fiir Silber und
Silberlegierungen folgendes Atzmittel angegeben:

Salpetersdure 1 Teil, Salzsiure 1 Teil, Wasser 6 Teile.

8. Chromsiure-Schwefelsiure. Nach NORBURY ist nur so viel Chromsiure
in Wasser aufzulosen, dafl eine schwach gelbliche Farbung entsteht. Der Losung
werden einige Tropfen Schwefelsdure zugesetzt. Zu viel Chromsiurezusatz 148t
auf der Schlifffliche eine Haut von Silberchromat entstehen, zu wenig ergibt
gelbfleckige Atzungen. Die Atzung wird am besten mit einem in der Atzlésung
getrinkten Wattebausch vorgenommen. Das Atzmittel eignet sich besonders
fiir Silber-Kupfer-Legierungen (hierzu ferner S. 223).

9. Chromsiure-Wasserstoffsuperoxyd. Nach MILLER eignet sich eine Losung
von Chromséure und Wasserstoffsuperoxyd zum Atzen von Silber und Silber-
legierungen.

10. Chromsiure-Ammoniumnitrat. A. SCHRADER empfiehlt fiir Silber und
Silberlegierungen abwechselndes Atzen mit folgenden Loésungen:

a) Chroms#ure 20 g, Wasser, dest. 100 cm3. b) Ammoniumnitrat 10 g, Wasser, dest. 100 cm?3.
Die Atzung erfolgt in kalter Lésung oder bei 50° C. Zuletzt ist in Losung b zu dtzen.

11. Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd. Nach Grocker und Wipmax ist
folgende Losung zur Gefiigeentwicklung von Reinsilber geeignet:

Ammoniak (25%) 60 cm?, Wasserstoffsuperoxyd (3%) 15 cm3, Wasser, dest. 25 cm3,
¢) Silber-Kupfer-Legierungen.

Zur Gefligeentwicklung der Legierungen mit homogenen Mischkristallen (bis
5% Cu) eignet sich nach R.H.Lracu und C.H.CuaTriELD folgendes Atzmittel :

Lésung A: Kaliumbichromat. . . . . 2¢g Lisung B: Chromsaureanhydr. 20 g
Salpetersdure (verd. 1:1) . 100 em? Natriumsulfat . . 15¢g
Wasser . . . . . 100 em?®
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1 Teil der Losung A wird mit 20 Teilen Wasser verdiinnt, dieser verdiinnten
Losung wird ein gleiches MaBteil der Losung B zugesetzt. Die Atzung mit dieser
Mischung wird mit einer weichen Kamelhaarbiirste vorgenommen, die Schliff-
fliche der Probe iiberzieht sich mit einem Niederschlag aus rotem Silberchromat.
Bleibt dieser Niederschlag kornig und haftet nicht an der Schlifffliche, so ist
mehr von Losung A zuzusetzen. Wird kein Chromat gebildet, so ist ein groBerer
Zusatz von Losung B erforderlich.

Fiir Legierungen mit Eutektikum ist das AnlaBverfahren geeignet, es ist
Atzungen mit Kupferammoniumchlorid- oder Ammoniumpersulfatlésungen vor-
zuziehen.

Kalt gewalzte und gegliihte Legierungen sind bei schwicheren VergroBerungen
schwer zu unterscheiden, da die Streckung des Eutektikums durch Gliihung nicht
aufgehoben wird. Fiir solche Proben empfiehlt C.S. Smira Atzen durch katho-
dische Zerstdubung, zur deutlichen Unterscheidung der kupfer- und silberreichen
Mischkristalle.

GLockER und WIipMAN fanden bei Untersuchungen der Rekristallisations-
vorgiinge bei Silber-Kupfer-Legierungen (80/20) die Atzung mit warmer Essig-
sdure (mit einigen Tropfen H,0,) sowie die fiir Reinsilber iiblich Ammoniak-
Wasserstoffsuperoxyditzung weniger geeignet. Atzung mit 8proz. ammoniakali-
scher Tetramminkuprichloridlésung ermoglichte von 500° C an aufwiirts eine
Untersuchung mit Olimmersionsobjektiven. Die in das Eutektikum eingelagerten
kupferreichen Mischkristalle erreichen erst bei Glithtemperaturen kurz unterhalb
des Schmelzpunktes eine mefbare Gréfe.

d) Silber-Zinn-Quecksilber-Legierungen.

Das Polieren und Atzen silberreicher Legierungen mit Zinn und Quecksilber
bereitet Schwierigkeiten, da sich wihrend des Polierens ein Oberflichenschleier
bildet. Bei Legierungen mit dem y,-Bestandteil tritt dieser gegeniiber der stirker
abgetragenen Grundmasse leicht zu stark hervor. L. V. GAYLER empfiehlt Atz-
polieren mit einer Paste, die mit verdiinnter Ammoniumpersulfatlésung und ein
paar Tropfen Ammoniak versetzt wird.

e) Silber-Antimon-Legierungen.

Silberreiche Silber-Antimon-Legierungen sind sehr briichig, sobald der
S-Bestandteil auftritt. Sorgfiltiges Handséigen und Handschleifen verhindern
das Ausbrockeln. Als Atzmittel fiir Silber-Antimon-Legierungen empfehlen
Rey~oLDS und HumEe-RoTHERY zur Entwicklung des x-Gefiiges eine Mischung
von Chrom-Schwefelsdure. Die Gegenwart abgeschreckter Liquidusreste wird besser
durch Ammoniak-Wasserstoffsuperoxyd nachgewiesen, da dieses Atzmittel den
«-Bestandteil nur langsam, die Liquidusreste aber rasch angreift. In Legierun-
gen mit - und f-Bestandteil erscheint der letztere beim Atzen mit Ammoniak-
Wasserstoffsuperoxyd bréunlich oder bldulich gegen den helleren «-Bestandteil.

Nur aus f-Kristallen bestehende Legierungen werden am besten mit einer
Mischung aus Chromsdure-Salpetersiure geitzt, diese Losung eignet sich auch
zur Bestimmung der §/8-y-Loslichkeitslinie.

f) Silber-Beryllium-Legierungen.
Nach Stomaw wird das Gefiige von Silber-Beryllium-Legierungen ohne Atzung
deutlich sichtbar.
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D. Zusammenstellung von Atzmitteln fiir Edelmetalle.
Nach A.S.T.M.-Standards E3 1936.

Atzlosungen Zusammenstellung Bemerkungen Anwendung
1. Zyankalium- A Zyankalium, 1—2 min étzen, Reines Silber.

Ammoniumper- 5proz. Losung. . 1 Teil
sulfat Ammoniumpersulfat,

Sproz. Lésung . . 1

B Zyankalium, Zusatz von 2—3% Jod-|Gold.
10proz. Losung 1 ,, |kalium bewirkt rascheren
Ammoniumpersulfat, Atzangriff.
desgl.. . . . . . 1,

2. Kaliumbichro-
mat-Chromséaure

. Chrom-Schwefel-

sdure

. Elektrolytisches
Atzen

. Jod

. Kénigswasser

. Kaliumsulfid

. Salzschmelzen

. Salpetersiure

. Ammoniak-
Wasserstoff-
superoxyd

C Zyankalium,

20proz. Losung 1,
Ammoniumpersulfat,
desgl.. . . . . . 1,
A Salpetersaure 1:1 .100 cm?
Kaliumbichromat. . 2 g
B Chromséureanhydr.. 20 g
Natriumsulfat . . . 15g
Wasser . . . . . . 100 cm?
Waisserige Losung von je
0,2% Chromsdure und
Schwefelsaure.

A 1proz. FluBsiurelsung mit
geringem Zusatz von Zinn-
chloriir.

B Verdiinnte Losung von Salz-
sdure, Zyankalium oder
Zyankalium + Jodkalium.

50proz. wasserige LoOsung
von Jod und Jodkalium.

A Wenig verdiinnte Losung.
B Konzentrierte Losung.
C In Glyzerin.

D Salpetersaure . . . 1 Teil
Salzsgure . . . . . 5 Teile
Wasser . . . . . . 6 Teile

Kaliumhydroxyd + 10%Ka-
liumnitrat oder Kalium-
bisulfat.

Konzentriert.
Ammoniak. . . . . 5 Teile
Wasserstoffsuper-

oxyd . . . . 1—3 Teile

Atzdauver 1/,—3 min.
Vor Gebrauch frisch an-
setzen,

Losung A mit 20facher
Wassermenge  verdiinnen
und die gleiche Menge von
B zusetzen. Mit Kamel-
haarbiirste &4tzen, nicht-
haftender Uberzug von
rotem Silberchromat ent-
steht, falls festhaftend,
mehr A zusetzen, entsteht
kein Niederschlag, mehr B
hinzufiigen.
Atzdauer 1 min.

Falls auf der Oberflédche von
Gold-Siber-Legierungeneine
Haut aus Jodsilber ent-
steht, kann diese mit Zyan-
kaliumlosung entfernt wer-
den.
Atzdauver 5 min in warmer
Loésung.

Heifl anwenden.

In schmelzflissigem Salz
dtzen.

HeiB anzuwenden.
Eintauchen.

Langsam wirkendes
Atzmittel for Palla-
dium und zahntech-
nische Legierungen.

Fir Silberlegierun-
gen.

Fir Silberlegierun-
gen.

Fir Silber-Zinn-Le-
gierungen mit mehr
als 73% Silber.
Gelegentlich fiir Gold
geeignet.

Goldlegierungen.

Reines Platin.

Fiir Silber, Platin,
Gold und alle gold-
reichen Legierungen.
Gold-Nickel-Legie-

rungen.

Fir Platin, wenn

Konigswasser nicht
angreift.

Fiir Palladium.

Fiir Silber oder Sil-

ber-Palladium-Le-
gierungen.
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IV. Leichtmetalle.
A. Aluminjum und Aluminiumlegierungen.

a) Yorbereitung von Schliffproben.

Aluminiumproben miissen mit mdoglichst geringem Druck gesigt werden.
Ebenso ist beim Feilen, Schleifen und Polieren darauf zu achten, daB keine zu
starke Bearbeitung der Schlifffliche eintritt. E. KAPERNICK empfiehlt die Ver-
wendung grob gezahnter Metallsédgen, da fein gezahnte sich leicht vollsetzen.
Gut vorgefeilte Schliffproben verringern die Schleifarbeit sehr. Besonders be-
wihrt haben sich gefriste Feilen.

1. Sehleifen. Beim Schleifen gehen die verschiedenen Erfahrungen dahin, daf3
das Handschleifen dem maschinellen Schleifen auf Schleifscheiben vorzuziehen
ist, vor allem um einem Erwérmen der Proben vorzubeugen. Je weicher die zu
schleifende Aluminiumprobe ist, um so mehr Zwischenstufen von Schmirgel-
kornungen sind zu benutzen. Bei ungeeigneter Schleiftechnik driicken sich leicht
Schmirgelkérner in die weiche Schlifffliche. Vielfach wird das Schmirgelpapier
mit einer Losung von Paraffin in Benzol oder mit Paraffinél getrinkt. Nach
CrouraNT wird dasselbe Ergebnis durch Uberreiben des Schmirgelpapiers mit
festem Paraffin erzielt. Nach A. ScHRADER hat sich Schleifen auf Schmirgelpapier
mit fliissigem Bohnerwachs bewihrt. A. BLUMENTHAL empfiehlt, nur die letzte,
bereits abgeschliffene Schmirgelpapierkérnung mit etwas Petroleum zu benetzen,
da sich erwiesen hat, daB} lingeres Schleifen mit Petroleum die Schliffflichen zu
stark aufrauht.

Herstellung von Aluminiumschliffproben mittels Mikrotom.
Kerrn empfiehlt die Anwendung des Mikrotomverfahrens fiir Reinaluminium-
proben. So hergestellte Schliffproben geniigen fiir laufende Untersuchungen,
die geschnittenen und danach polierten Schliffflichen sind besser als die mit
den iiblichen Verfahren erzielten, aber nicht so gut wie mit besonderer Sorgfalt
und Ubung hergestellte Schliffflichen. Harte Gefiigebestandteile werden beim
Schneiden leicht iiberschmiert und sind infolgedessen bei der Betrachtung der
Schnittfliche im Mikroskop nicht sichtbar.

2. Vorpolieren. Sehr wichtig fiir die Herstellung einwandfreier Aluminium-
schliffproben ist ein dem Feinpolieren vorangehendes Vorpolieren, das auf ver-
schiedene Weise vorgenommen werden kann:

«) auf tuchbespannten langsamlaufenden Horizontalscheiben (150 Umdr /min),
die mit Stiickenseife eingerieben und mit 60 min geschlimmtem Schmirgel be-
streut werden. Bei hirteren Legierungen folgt ein weiteres Vorpolieren auf
Tuchscheibe mit rascherer Umdrehung. Poliermittel Magnesiumoxyd und
Wasser (nach A. SCHRADER);

p) auf filzbespannten Horizontalscheiben mit héchstens 200 Umdr /min und
einem Brei aus 60 min geschlimmtem Schmirgel mit Alkohol oder Spiritus.
Es ist mit leichtem Druck, wenig Schmirgel und starker Anfeuchtung zu
arbeiten, da die Schliffflichen sonst aufgerauht werden (nach A. BLUMEN-
THAL);

y) auf mit festem weichen Dicktuch bespannten Scheiben mit 1000 bis
1500 Umdr /min und einer Polierpaste (z. B. Schleiferstolz L.P.W.) (nach
E. KAPERNICK);

Berglund-Meyer, Handbuch. 15
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0) auf feinem weichbehaarten Baumwollfries mit Glasunterlage und Polier-
paste durch Handpolieren. Am besten werden zwei Tiicher und zwei Pasten,
eine grobere und eine feinere, verwendet (Dujardin-Paste Nr. 1 und 2 fiir Alu-
minium) (nach A. MEYER).

3. Feinpolieren oder Fertigpolieren. Fiir die Beseitigung der letzten feinen
Kratzer vom Vorpolieren werden folgende Verfahren empfohlen:

&) Polieren auf Duvetine (samtartiges Baumwoll- oder Seidengewebe), das
iiber tuchbespannte Scheiben mit 250—300 Umdr/min gespannt wird. Als
Poliermittel dient eine Aufschwidmmung von heiflem Wasser und Magnesium-
oxyd mit 1 g und mehr weinsaurem Ammonium je Liter. Fiir das Polieren
kupferhaltiger Aluminiumlegierungen ist dem Poliermittel etwas weinsteinsaures
Ammonium zuzusetzen, um einem Anlaufen des kupferhaltigen Bestandteils
vorzubeugen (nach A. SCHRADER).

f) Polieren auf tuchbespannten Scheiben mit 1000 Umdr/min, als Polier-
mittel Tonerde und Spiritus. Die Ergebnisse sind um so besser, je linger poliert
wird, wobei Tuch und Schliffprobe sehr feucht zu halten sind (nach A. BLuMEN-
THAL).

y) Polieren auf Scheiben mit festem weichen Dicktuch mit 1000—1500 Umdr/
min. Als Poliermittel dient Magnesia usta ponderosum, sechsfach mit Wasser
verdiinnt. Polierdauer etwa 15 min. Bei hérteren Schliffproben kann die Dauer
verkiirzt und das Vorpolieren unter Umsténden ausgelassen werden. Anfangs
ist am duBeren Scheibenrand, allméhlich mehr nach der Mitte zu, zu polieren.
Die Schliffproben sind zuerst gleichmifig fest, dann nur leicht anzudriicken.
Zum Schlul} des Polierens kann mit stirkerer Verdiinnung des Magnesiumoxyds
(1:20) gearbeitet werden. Feinster Hochglanz wird auf einer besonderen Scheibe,
die nur mit wenigen Tropfen Spiritus angefeuchtet wird, erzielt (nach E. Kirrr-
NICK).

d) Polieren von Hand auf leder- oder samtbespannter Glasscheibe mit einem
dicken Brei von Tonerde Nr.3 und Wasser oder Polieren auf sehr langsam-
laufender Horizontalscheibe (80 Umdr/min) mit Samtbespannung und automati-
scher Vorrichtung zum Halten der Schliffproben. Poliermittel Tonerde Nr. 3
mit einer Mischung aus Spiritus und Wasser (1:1). Nicht linger als 5—10 min
polieren, um Reliefbildung zu vermeiden (nach A. MEYER).

4. Weiterbehandlung der polierten Proben. Die polierten Schliffproben werden
mit Watte unter flieBendem Wasser von Poliermittelspuren befreit, in Alkohol
getaucht und mit sauberem Handtuch oder Fohn getrocknet.

Zur Entfernung des oft bei sorgfiltigstem Polieren noch bleibenden leichten
Mattschleiers empfiehlt Dix Abtupfen mit einem in 0,5 proz. FluBséure getrinkten
Wattebausch. V. Fuss gibt fiir den gleichen Zweck ein Verreiben von gepulvertem
Ammoniakalaun auf der Polierscheibe an oder ein Tréinken derselben mit einer
20proz. Losung.

Polierte Proben sind am besten ohne Zwischentrocknung zu #tzen oder,
falls eine mikroskopische Untersuchung der ungeédtzten Proben vorgenommen
wurde, vor dem Atzen nochmals kurz zu polieren. Léngeres Liegenlassen
polierter Schliffproben an Luft oder auch im Exsikkator ist zu vermeiden, da
einzelne Bestandteile anlaufen, wodurch ihre kennzeichnende Eigenfarbe iiber-
deckt wird.
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b) Atzverfahren zur Entwicklung des Makrogetiiges.

1. FluBsiure-Salzsiure. Nach CzOCHRALSKI eignet sich folgendes Verfahren
zur Entwicklung des Makrogefiiges von Aluminium und Aluminiumlegierungen:

Vordtzen in 10—20proz. wisseriger FluBséure, bis die Schliffprobe eine
matte Oberfliche zeigt. Als AtzgefaB dient eine Blei- oder Hartgummischale.
(Es ist moglichst unter einem Abzug zu arbeiten, da Flulsdure die Schleimhaute
stark angreift.)

Nachitzen in konz. Salzsiure zur Verstarkung der Korngegensitze. Atzdauer
wenige Sekunden. Die Nachitzung kann mehrfach wiederholt werden, bis das
gewiinschte Ergebnis erreicht ist.

Frick vereinfachte das Verfahren durch Mischung beider S&uren:

15 em3 Salzséure,
10 ,, FluBsaure,
90 ,, dest. Wasser.

Beim Atzen kupferhaltiger Legierungen ist bei beiden Makroitzverfahren
Nachbehandlung mit Salpetersdure (1:1) notwendig, um den entstandenen
Niederschlag zu entfernen.

2. FluBsiure-Salzsiure-Salpetersiure. Tucker gibt als Makrodtzmittel
folgende Mischung an:

45% Salzsdure,
15% Salpetersdure,
25% FluBsiure,
25% Wasser.

Durch Erwirmen dieser Losung kann die Geschwindigkeit des Atzangriffs
erhoht werden, ohne daB das Atzergebnis darunter leidet. Das Atzmittel liefert
auch bei unvorbereiteten Proben wie Oberflichen von Kokillengufl- und Spritz-
guBproben gute Atzungen. Fiir gewohnlich werden die fiir Makrodtzungen be-
stimmten Flichen auf Schmirgelstein oder grobem Schmirgelpapier geschliffen
und mit Tetrachlorkohlenstoff entfettet. Das Atzmittel wird rasch und gleich-
miBig tiber die Probe gegossen. Wihrend des Atzens ist die Schlifffliche mit
einem weichen Lappen oder einer weichen Biirste stindig abzureiben, um den
entstehenden schwarzen Niederschlag zu entfernen. Sobald der gewiinschte
Atzgrad erreicht ist, wird die Probe in warmem Wasser abgespiilt und getrocknet.
Das TuckErsche Atzmittel liefert gleichmiaBige Atzungen, auch bei lingerem
Atzen tritt kein LochfraB auf. Zur Verstirkung der Gegensitze kann der Gehalt
an Salpetersiure erh6ht werden, besonders wenn die Probe zu dunkel erscheint.
Ist sie zu hell und gegensatzlos, so wird der Gehalt an Salpetersidure verringert
und mehr Salzsiure zugesetzt.

Vax ArkEer empfiehlt folgendes Verfahren fiir Makrodtzung:

Einige Sekunden vordtzen in Flulsiure bis zur deutlichen Wasserstoffent-
wicklung, dann Nachbehandlung in einer Mischung von Salzsiure und Salpeter-
sdure im Verhiltnis 2:1, in der etwas Aluminium aufgelost wurde. Die Probe
bleibt bis zur starken Gasblasenentwicklung in der Lésung und wird dann in
kaltem Wasser abgespiilt.

3. Natriumhydroxyd. Nach CzocHRALSKI eignet sich als Makrodtzung das
nachstehende Verfahren:

Voritzen mit Natriumhydroxydlésung (10—20%),

Nachiitzen mit FluBsiure.

15%
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¢) Makroitzverfahren fiir Aluminium und Aluminiumlegierungen.

‘Werkstoff Atzmittel Zusammensetzung (‘ Bemerkungen
1. Reinaluminium FluBsgure-Salzsdure |1. 10—20% FluBsdure in Was-| Voratzen, bis Schliff-
u. Al-Legierun- (CzOCHRALSKI). ser. probe matte Oberfliche
gen zeigt.

2. Konz. Salzsdure. Nachdtzung von we-
nigen Sekunden, die
mehrfach wiederholt

werden kann.
2. ’ FluBsgure-Salzsdure |Salzsdure . . . . . . 15 cm3|10—20 sec  eintauchen,
(FLICK). Fluflsdure . . . . . . 10 ,, |in warmem Wasser nach-
Wasser . . . . . .. 90 ,, |spiilen und kurz in konz.
Salpeterséure tauchen.
3. ' FluBsiure-Salzsdure- |Salzsiure, konz. . . . 45 cm?|Eintauchen, erwirmen
Salpetersiaure (Tucker). | Flulsiure, konz.. . . 15 ,, |beschleunigt den An-

Salpetersiure, konz. . 15 ,, igriff. Auch fir Ober-

Wasser . . . . . . . 25 ,, |flaichen von Kokillen-
und Spritzguf} geeignet.
Wahrend des Atzens
mit weicher Biirste ab-

reiben.
4, ’ FluBsiure-Salzsdure- |1. FluBsaure. Einige Sekunden vor-
Salpetersdure (v. ARKEL) dtzen.
2. Salzsiure-Salpetersiure 2:1|Eintauchen bis zur star-
mit etwas metallischem Alu-|ken Gasblasenentwick-
minium. lung mit kaltem Wasser
abspiilen.
5. » Natriumhydroxyd- 1. 10—20proz. Natriumhydr-|Voritzen.
FluBsiure (CzOCHRAL- oxydlésung.
SKI). 2. FluBséure. Fiir kurze Nachbehand-
lung.
6. v Natriumhydroxyd-Sal- |1. 10proz. Natriumhydroxyd-|Voratzen mit heiBler Lo-
petersaure (PORTEVIN u. 16sung. sung.
BasTIEN). 2. 10proz. Salpetersaure- Geatzte Fliche erscheint
l6sung silberblank.
7. Reinaluminium |Eisenchlorid-FluBséure |a) Eisenchlorid. . . . 10 g |Mischung gleicher Teile
(v. ZEERLEDER). Wasser, dest. . . .100 cm®|von Losung a und b.
b) FluBisaure (40%) 0,5,,
Wasser, dest. . . .100 ,,

10.

. Rein- u. Reinst-

aluminium

. Reinaluminium

u. Al-Cu-Mg

AlCu-Mg

Natriumsulfat-Chrom-
siure (CZOCHRALSKI).

Schwefelsdure-FluB-
saure-Salzsdure (Société

de Duralumin).
Schwefelsdure -Natrium-
fluorid (SurToN w.
PrAKE).

Natriumsulfat (16%) . 50 cm?
Chromséure (10%). . 3

Salzsgure (1,19) . . . 15 ,
Wasser, dest. . . . . 30 ,,
Wasser . . . . . . . 80 cm?
Schwefelsdure . . . . 10 ,,
FluBsdure . . . . . . 10 ,,
Wasser . . . . . 75—170 cm?
Schwefelsdure . . . . 10 ,,
Salzsiure . . . . 15—20 ,,
Wasser . . . . . . . 90 em3
Schwefelsdure . . . . 10 ,,

Natriumfluorid. . . .

Chromsgurelésung  erst
kurz vor Gebrauch zu-
setzen und nach Bedarf
erhohen.
Reinaluminium
groBe Proben.

fiir

Al-Cu-Mg fir groe Pro-
ben.

Eintauchen 10 min bei

Raumtemperatur. Nach-

behandeln mit 50proz.
Salpetersiure.
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Makroitzverfahren fir Aluminium und Aluminiumlegierungen (Fortsetzung).
‘Werkstoff Atzmittel Zusammensetzung Bemerkungen
11. Al-Cu-Mg Phosphorsgure-Flu- | Orthophosphorsiure 5min eintauchen, mit
sdure(SurtoN u. PEARE)| (1,5) . . . . . . . 20 cm?|50proz.  Salpetersiure
Wasser . . . . . .. 80 ,, inachbehandeln. Wenn
FluBsaure . . . . . . 0,5,, |die Atzwirkung nach-
[ 1aBt, weitere 0,5 cm®
FluBiséure zusetzen.
12. Reinaluminium | Phosphorsédure-FluB- |Phosphorsiure . . . . 10 em? Etwa 1/, Stunde ein-
u. Al-Cu-Mg siure (Société de Dur-|FluBsiure. . . . . . 5 ,, tauchen.
alumin). Wasser . . . . . .. 85 ,, |Fiir kleine Proben
13. Al-Si Kupferchlorid (Hume-|Kupferchlorid . 150-—160 g |5—10sec bis zur leb-
RoTHERY). Wasser . . . . . . 1000 cm? | haften Gasentwicklung.
Entstandenen schwar-
| zen Niederschlag mit
Biirste entfernen. Atzen
‘ und Abwaschen nach
i Bedarf wiederholen.
14. Reinaluminium \ Kupferammonchlorid- |Wasser, dest. . . . . 25 cm3| Zuerst Kupfersalz auf-
und Al-Leg. \ Eisenchlorid (ApLer) |Kupferammonchlorid. 3 g |losen, bevor Salzsiure
besonders fiir Salzsgure (1,19) . . . 50 cm3|und Eisenchlorid zuge-
SchweiBlungen | Eisenchlorid. . . . . 15 ¢ setzt werden.

Nach PorTEVIN und BASTIEN konnen auch die fiir kupferhaltige Aluminium-

legierungen iiblichen Beizlosungen als Makrodtzmittel dienen:

Vorétzen mit heiller 10proz. Natriumhydroxydlosung,

Nachétzen mit 10proz. Salpetersidurelsung.

Die geidtzte Flache zeigt ein silberblankes Aussehen.

4. Schwefelsiure-FluBsiure-Salzsiiure. Als Makrodtzmittel fiir groBe Proben
aus Reinaluminium und Al-Cu-Mg werden von der Société de Duralumin (nach
PorTEVIN und BASTIEN) folgende Losungen angegeben:

fiir Reinaluminium fiir Al-Cu-Mg
Schwefelsiure . . . . . . . . . .. 10% Schwefelsgure . . . . . . . . . .. 10%
FluBsaure . . . . . . . . . . . .. 10%  Salzsdure . . . . . . . . . .. 15—20%
Wasser . . . . . o4 e e e e e e 80 % Wasser . . . . . . . . . ... 75—170%

Die Angaben gelten fir MabBteile.

5. Schwefelsdure-Natriumfluorid. Fir Aluminium-Kupfer-Magnesium-Legie-
rungen empfehlen SurToN und PEAKE folgendes Makrodtzmittel:

Natriumfluorid. . . . . . . . .. lg
Schwefelsgure . . . . . . . . . . 10 cm?®
Wasser . . . . . . . ... ... 90

39

Natriumfluorid ist leichter zu handhaben und weniger kostspielig als FluB-
sdure, es kann in Pulverform in Glasbehiltern aufbewahrt werden.
Ein Anwirmen der Probe vor dem Atzen ist nicht erforderlich. Die Atzung

erfolgt durch Eintauchen bei einer Atzdauer von etwa 10 min bei Raumtempera-
tur. Nach Abspiilen in Wasser wird die Probe kurz in eine 50 proz. Salpetersaure-
16sung getaucht und wieder abgespiilt.

Esgeniigt, die Proben durch spanabhebende Werkzeuge vorzuschlichten. Klarere
Atzungen werden erzielt, wenn bis zur Schmirgelkérnung 0 geschliffen wird.



230 Aluminium und Aluminiumlegierungen.

6. Phosphorsiiure-FluBséure.

Orthophosphorsiure (1,5). . . . 20 cm?
Wasser . . . . . . . . . . . . 80
FluBsgure . . . . . . . . ... 0,5 ,,

Dieses Atzmittel wird ebenfalls von Surron und PEAKE fiir Al-Cu-Mg-Legierungen
angegeben.

Die Probe wird etwa 5 min in die Atzlosung getaucht und ebenfalls mit 50 proz.
Salpetersiaurelosung nachbehandelt. LaBt das Atzmittel in seiner Wirkung nach,
so konnen weitere 0,5% FluBsiure zugesetzt werden.

Die Société de Duralumin gibt als Makrodtzmittel fiir kleine Proben aus
Reinaluminium und Al-Cu-Mg-Legierungen folgende Losung an:

Phosphorsgure. . . . . . . . .. 10 cm?
FluBsdure . . . . . . . . . . .. 5 ,,
Wasser . . . . . . .. ... .. 85

Zusammensetzung und Wirmebehandiung der Proben sowie das Verhdltnis
von ProbengroBe und Menge der Atzfliissigkeit beeinflussen die Atzdauer, die
durchschnittlich etwa !/, Stunde betrégt.

7. Eisenchlorid-FluBsiiure. Nach v. ZEERLEDER ist eine Mischung von
gleichen Teilen Eisenchlorid- und FluBséurelosung als Makrodtzmittel fiir Rein-
aluminium geeignet:

Losung a: Eisenchlorid. . . . . . . . . .. 10 ¢
Wasser, dest. . . . . . . . . .. 100 om3

Loésung b: Flullsdure (40%). . . . . . . .. 0,5 ,,
Wasser, dest. . . . . . . . . .. 100

8. Natriumsulfat-Chromsiure. Fiir Reinst- und Reinaluminium gibt Czoca-
RALSKT folgendes Makrodtzmittel an:

Natriumsulfatlésung (16proz.). . . 50 em?
Chromsgurelosung (10proz.). . . . 3 ,
Salzsgure (L,19) . . . . . . . .. 15 ,,
Wasser, dest. . . . . . . . . .. 30

Die Chromséurelésung ist erst kurz vor Gebrauch zuzusetzen, ihr Gehalt kann
nach Bedarf erhéht werden.

9. Kupferchlorid. Das Makrogefiige von Aluminium-Silizium-Legierungen
ist schwierig zu entwickeln, da die meisten Atzmittel die Grundmasse angreifen,
ohne besondere Gegensitze zu entwickeln. HumE-RoTHERY empfiehlt fiir diese
Legierungen folgendes Makrogtzmittel:

150—160 g Kupferchlorid auf 11 Wasser.

Die Probe wird mit dieser Lésung bis zur lebhaften Gasentwicklung gedtzt, etwa
5—10 sec, danach in Wasser abgespiilt. Der entstandene Kupferniederschlag
wird mit einem Lappen oder einer Biirste entfernt. Dieser Niederschlag sieht
schwarz aus, wenn die Zusammensetzung des Atzmittels genau eingehalten wird.
Das Atzen und Abwaschen wird so oft wiederholt, bis das Makrogefiige deutlich
entwickelt ist. Ungleiche Kupferniederschlige kénnen durch Abtrocknen der
Probe nach jedem Abwaschen vermieden werden. Haftet der Kupferniederschlag
zu fest, so ist die Probe leicht auf Schmirgelpapier der Kérnung 1 F abzureiben
oder mit Salpetersiure nachzubehandeln. Zu dunkel erscheinende Schliffflichen
konnen durch Behandlung mit verdiinnter Chromséure aufgehellt werden.
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Oberflichen von SandguBproben lassen sich mit diesem Atzmittel gut tzen.
Schliffproben werden bis zur Kérnung 1F geschliffen, Anwendung feinerer
Koérnungen ist nicht erforderlich. Oberflichen von KokillenguBproben kénnen
ebenfalls bis zur Kérnung 1 F geschliffen werden.

Zur Entwicklung des Tannenbaumgefiiges in den einzelnen Kristalliten kénnen
die Proben poliert werden, die Kristallite heben sich jedoch dann weniger deutlich
voneinander ab.

Das Atzmittel eignet sich fiir Makroatzungen von Sand- und KokillenguB-
proben mit 5, 10 und 11% Silizium im unveredelten und veredelten Zustand.

d) Atzverfahren fiir mikroskopische Untersuchungen.

Das Entwickeln des Gefiiges von Aluminium und seinen Legierungen fiir
mikroskopische Untersuchungen geschieht vielfach mit den gleichen Atzmitteln,
wie sie fiir Makrodtzungen gebriuchlich sind, jedoch ist die Atzdauer sehr viel
kiirzer. Zur Vermeidung von Atzstérungen miissen nach Moglichkeit Atzzangen
mit Gummiiiberzug oder Aluminiumschuhen verwendet werden.

Die Atzmittel fiir Kleingefiigeuntersuchungen von Aluminium und seinen
Legierungen gliedern sich in zwei Gruppen. Die eine dient zur Entwicklung
der Korngrenzen und Kornflichen, die andere der Unterscheidung und Er-
kennung von Sonderbestandteilen.

Atzmittel zur Gefiigeentwicklung.

1. Natriumhydroxyd. Wisserige Losungen mit 5—20% Natriumhydroxyd
sind gebrauchlich fiir die Gefiigeentwicklung. Als Korngrenzenitzmittel fiir
Reinaluminium wird eine 20 proz. Losung bei einer Atzdauer von 1 min empfohlen.
Bei einer Atztemperatur von 70° C geniigen 5 sec. Bei Vorhandensein von Al;Fe
in den Korngrenzen verkiirzt sich die Atzdauer um etwa die Halfte. Der beim
Atzen von kupferhaltigen Legierungen entstehende schwarze Niederschlag wird
durch Abwaschen der Schliffprobe in Wasser oder sofortiges Eintauchen in konz.
Chrom- oder Salpetersiure entfernt.

Fiir zinkhaltige Aluminiumlegierungen eignet sich nach dem A.S.S.T.-Hand-
buch eine 10proz. Natriumhydroxydlésung. Diese Legierungen kénnen auch mit
4proz. alkoholischer Salpetersiure gedtzt werden.

Zusatz von Alkohol zu den wisserigen Natriumhydroxydlosungen verlang-
samen den Atzangriff. Rein alkoholische Loésungen greifen sehr langsam an.

2. FluBsiure. Wisserige FluBsiurelgsungen sind besonders geeignet fiir die
QGefiigeentwicklung von Aluminium und seinen Legierungen. Das zuerst von
BRrISLEE angegebene Atzmittel, eine 12proz. wisserige Losung, wurde ver-
schiedentlich abgeédndert.

Mit FluBlsiure geitzte Schliffproben sind stets mit einem grauen bis schwarzen
Niederschlag bedeckt und erfordern deshalb eine Nachbehandlung mit Chrom-
oder Salpetersiure. Das Atzmittel neigt auBerdem zu Atzgrubenbildung.

Nach Dix und Kzrra eignet sich eine 0,5proz. Losung zur Entwicklung
des Kleingefiiges bei Reinaluminium sowie bei Legierungen. Atzdauer 5—10 sec.
Nach A. ScHRADER ist zur Entwicklung von Korngrenzen und Gleitlinien bei
Reinstaluminium abwechselndes Atzen und Polieren bis zu 1 Stunde erforderlich.

3. FluBsiure-Salpetersiure-Glyzerin. VILELLA entwickelte dieses Atzmittel in
dem Bestreben, gleichzeitig eine Entwicklung des Gefiiges und eine Unterscheidung
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Korngrenzenitzung bei Aluminium-Kupfer-Magnesium.

Abb. 50a—c. Atzmittel: VILELLAsche Losung (S. 231).
. (Vergr. x1000.)
Bei kurzer Atzdauer wirkt das Atzmittel in dhnlicher Weise wie
alkoholische Salpetersiure beim Ferrit, es erfolgt ein Kristall-
abbau ohne Aufrauhung der Kornflichen. Lingeres Atzen 14Bt
Kristallfiguren sichtbar werden. Die Abbildungen zeigen die
gleiche Probenstelle in verschiedener Beleuchtung und lassen
deutlich die verschiedene Hohenlage der einzelnen Kdorner er-
kennen. Zwischen Kristalliten mit fast gleicher Orientierung
sind die Grenzlinien nur angedeutet. a Lichteinfall senkrecht,
b von oben, ¢ von unten.

der Sonderbestandteile zu ermdog-
lichen. In wésserigen Losungen
wird die stark angreifende Wir-
kung der FluBsdure durch das
Hinzukommen von Salpetersiure
in solchem MaBe gesteigert, daB
die Sonderbestandteile vollig her-
ausgedtzt werden, bevor das Ge-
fuge in befriedigender Weise ent-
wickelt werden kann. Glyzerin
verringert wegen seiner hohen
Viskositit die Geschwindigkeit
der Tonen und Molekiile in ihm
geloster Elektrolyte, vor allem
aber werden diese selbst weniger
dissoziert, als wenn sie in
Wasser gelést sind, dadurch
wird die angreifende Wirkung
des Sauregemisches gemaBigt.
In der nachstehend angegebe-
nen Zusammensetzung eignet sich
das Atzmittel ausgezeichnet fiir
die Gefiigeentwicklung wie auch
fiir den Nachweis einer Anzah!
laufend vorkommender Sonder-
bestandteile. Es greift haupt-
sdchlich die aluminiumreiche
Grundmasse an. Von den Sonder-
bestandteilen werden einige nicht
angegriffen und behalten ihre
Eigenfarbe, andere werden da-
gegen leicht angedtzt und nehmen
eine kennzeichnende Farbung an:

Salpetersiure . . . . . . . 1 Teil
FluBsgure. . . . . . . . . 1Teil
Glyzerin . . . . . . . . . 3 Teile

Zur moglichst klaren Ent-
wicklung der Korngrenzen eignet
sich am besten das Verfahren
des abwechselnden Polierens und
Atzens. Das Atzmittel greift zu-
erst die aluminiumreiche Grund-
masse an und macht infolge-
dessen die durch Kristallseige-
rung verursachte ungleichmaBige
Kristallitzusammensetzung  in
Gufiproben sichtbar.
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Da der Angriff des Atzmittels im Anfang langsam erfolgt, wird die Schliff-
probe zuerst in heilem Wasser vorgewédrmt und ohne Zwischentrocknung in die
Atzlésung gebracht. Das anhaftende Wasser beschleunigt den Atzangriff.

4. FluBsiure-Salzsiure-Salpetersiiure. Dix und KeLLER empfehlen fiir Korn-
flicheniitzung von kupferhaltigen Aluminiumlegierungen folgende Lésung:

FlufBisidure, konz. (40%). . . 1,0 cm3 Salpetersiure, konz. . . . . . 2,5 cm?

Salzsgure, konz. . . . . . . 1,6 ,, Wasser . . . . . . . . ... 95 ,,
Atzdauer etwa 10—20 sec. Nach dem Atzen wird die Schliffprobe in heiBem
Wasser abgespiilt und am Féhn getrocknet. Beim Trocknen durch Abwischen
entstehen leicht Flecke.

E. Kipernick empfiehlt eine von Fuss angegebene Mischung der vor-
genannten Sauren in folgenden Verhéiltnissen:

Wasser . . . . . .. ... 2000 cm? Salpetersiure (1,40) . . . . . . 15 cm?®

Salzsaure (1,L19) . . . . . . 50 ,, FluBsiure, rein, handelsiibl. (40%) 15 ,,
Die Mischung wird kalt verwendet. Die Atzdauer betrigt bei:

Reinaluminium und Aluminiumlegierungen ohne Kupfer . . . . 2—5 min

(Nach A. ScHRADER ist zur Korngrenzenentwicklung bei Reinstaluminium meh-
rere Minuten bis zu 1 Stunde zu itzen bei abwechselndem Atzen und Polieren.)

kupferhaltigen Aluminiumlegierungen . . . . . . . . . .. . .. 45—60 sec

(Nach A. ScHRADER werden die Kristallarten Al-Cu-Mn, Al,CuMg,, Al-Cu-Fe und
Al,Ni dunkel gefirbt.)

Eingelagerte feine Oxydhéute kénnen ohne stérende Aufrauhung ihrer Umgebung
durch 2 min langes Atzen mit kurzem Nachpolieren und Trocknen sichtbar ge-
macht werden.

Zum Atzen von Aluminiumlegierungen mit héheren Zinkgehalten sowie von
Weichlotstellen ist das Atzmittel mit der 20fachen Wassermenge zu verdiinnen,
da der Angriff sonst zu stark ist. Die Atzdauer betrigt 1—3 min.

Die unverdiinnte Losung eignet sich fiir die Entwicklung von Rekristallisa-
tionsgefiige bei Aluminium und seinen Legierungen. Atzdauer 2—6 min. Die
Losung wird deshalb auch als Korngrenzendtzmittel bezeichnet.

5. Phosphorsiure. Als Atzmittel fir Aluminium-Magnesium-Legierungen
eignet sich nach 1.G. Farben, Elektronwerk eine 9proz. wisserige Phosphorséaure-
l6sung. Atzdauer 30 min bei Raumtemperatur. Die Schliffproben sind vor dem
Atzen sorgfiltig mit Alkohol zu siubern und wihrend des Atzens hiufig zu
bewegen, um ortliche Anfressungen auf der Schlifffliiche zu vermeiden. Das Atz-
mittel 148t den Mg,Si-Bestandteil schwarz, den Mg,Al,-Bestandteil hellgrau und
den Al-Mn-Fe-Bestandteil dunkelgrau erscheinen. Feinste Ausscheidungen in den
Korngrenzen und in den Kristalliten werden deutlich sichtbar. Nach E. MGOKEL.

Das Atzmittel dient zum Nachweis des Gefiigezustandes von Aluminium-
Magnesium-Legierungen. Die interkristalline Korrosionsempfindlichkeit hetero-
gener Al-Mg-Legierungen besteht nicht, wenn der Als-Mg-Bestandteil nach
Wirmebehandlung wenig unterhalb der Sattigungskurve in groberen Teilchen
vorliegt. Homogenisierte Legierungen diirfen keine Korngrenzenabscheidungen
zeigen. Durch eine AnlaBbehandlung von 3 Tagen bei 100°C und langsame
Abkiihlung konnen durch Abscheidung von Al;Mg, an den Gleitlinien durch
dieses Atzmittel Kraftwirkungsfiguren entwickelt werden.
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Zur Korngrenzenentwicklung bei Reinaluminium, Al-Mg-Si- und Al-Mn-
Legierungen dient nach R. STEIN folgendes Verfabren:

Atzung mit 25 proz. Phosphorsiure bei 50°C. Die Atzdauer betrigt etwa 15min.
Nach dem Atzen wird unter flieBendem Wasser abgespiilt und mit F6hn getrocknet.

Phosphorsiure-Atzung fiir Aluminium-Magnesium (8. 233).
Abb. 51a. Homogenisiert (bei 460° C gegliiht und abgeschreckt). (Vergr. x 200.)

ADbDb. 51b. Netzgefiige (bei 460° geglitht, ohne Abschrecken auf 300° abgekiihlt, 30 min bei dieser Temperatur
gehalten und abgeschreckt). (Vergr. x200.)
Abb. 51c. Perlschnurgefiige (homogenisierte Probe 3 Tage bei 100° C angelassen), beginnende Ausscheidung
von Al;Mg, in feinen Kornchen. (Vergr. x200.)
Abb. 51d. Stark heterogen (homogenisierte Probe 9 Tage bei 250° C angelassen), starke Ausscheidungen
von Al;Mg. an den Korngrenzen und in den Kornern. (Vergr. x 200.)

Die vier Proben wurden zusammen geschliffen und poliert und gleichzeitig 30 min bei Raumtemperatur in
9proz. wisseriger Phosphorsiureldsung geitzt.

6. Eisennitrat. Nach CHOULANT eignet sich zum Atzen von kupferhaltigen
Legierungen eine mit Salpetersdure angeséuerte Losung von Eisennitrat in Alkohol.
Zur Herstellung der Losung wird Elektrolyteisen in unverdiinnter Salpetersiure
bis zur Sittigung geldst. Das so erhaltene Atzmittel wird im Verhiltnis 5:100
mit Athylalkohol versetzt. Atzdauer bei Zimmertemperatur etwa 3—5 min.

¢) Atzverfahren zur Unterscheidung intermetallischer Kristallarten in Aluminium
und Aluminiumlegierungen.

Die metallographische Untersuchung von Aluminiumlegierungen bereitet

Schwierigkeiten, da eine grofle Anzahl von Legierungen erst unvollstindig
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erforscht ist. Alle Aluminiumlegierungen sind durch eine aluminiumreiche Grund-
masse gekennzeichnet, in der verschiedene Gefiigearten auftreten. Je nach der
Art und Menge der Zusatzstoffe erscheinen Netzwerk, Tannenbaumgefiige,
Nadeln, Globuliten, Eutektika usf. Die Form und manchmal sogar die Farbe
der Sonderbestandteile wechselt oft mit der Art der Anordnung, wie sie durch
Verformung oder Wirmebehandlung bedingt ist. In gegossenen Legierungen ist
der Nachweis der verschiedenen Sonderbestandteile meistens einfach.

Fiir den Nachweis von Sonderbestandteilen durch Atzen ist eine groBe Zahl
von Verfahren bekannt. Die nachfolgenden Angaben beruhen hauptséchlich
auf den Arbeiten von VILELLA, Dix, KELLER, ANDERSON U. a., ferner auf den
Angaben des A.S.S.T.-Handbuches und des Bureau of Standards Circular
Nr. 346. Es mull betont werden, dafi eine genaue mikroskopische Bestimmung
sehr grofe Erfahrung erfordert. Die chemische Zusammensetzung der Sonder-
bestandteile ist in vielen Fillen nur teilweise bekannt, daher gelten einige der
nachstehend mitgeteilten Angaben nur angenéhert.

Dix [Bureau of Standards (3)] hat gezeigt, daB eine groBe Anzahl von Sonder-
bestandteilen in Aluminiumlegierungen schon in polierten Proben zu erkennen ist,
vorausgesetzt, dafl die Proben in entsprechender Weise poliert wurden. Viele Son-
derbestandteile sind jedoch nur durch Atzmittel kenntlich zu machen, namentlich
in solchen Fillen, in denen die Bestandteile in sehr fein verteilter Form auftreten.

In duBerst feiner Verteilung auftretende Bestandteile werden oft durch einen
diinnen Oberflichenschleier tiberdeckt, der sogar bei sorgfiltigstem Polieren auf-
tritt. In solchen Fillen empfiehlt ViruLLA das abwechselnde Polieren und Atzen.

Der Nachweis von Sonderbestandteilen erfolgt am besten bei 500facher und
stirkerer Vergroferung. Um bei der mikroskopischen Untersuchung stirkste
Farbenunterschiede zu erzielen, empfiehlt es sich, durch Verwendung eines
entsprechenden Filters (Wratten-Filter 78 A) bei weiflem Licht zu arbeiten. Die
einzelnen Bestandteile werden am besten zuerst im ungeétzten Zustand beob-
achtet und nach Farbe und Form beurteilt.

Je nach der Art des Sonderbestandteils und des verwendeten Atzmittels
bleiben einige Sonderbestandteile unangegriffen und erscheinen in ihrer Eigen-
farbe, nur etwas stirker umrissen durch den Abbau des umgebenden Gefiiges.
Bei anderen Sonderbestandteilen wird eine Farbung durch eine sie bedeckende
Haut hervorgerufen, die Fiarbung hingt ab von der Dicke der Haut. Da die
letztere von der Dauer der Atzung, der Stirke des Atzmittels und der GroBe
der Bestandteile abhingig ist, sind Unterscheidungen von Sonderbestandteilen
auf Grund von Farbenunterschieden nicht immer verldBlich.

Das Atzen der Proben erfolgt durch Eintauchen oder ganz leichtes Atz-
waschen mit einem Wattebausch, letzteres ergibt die gleichm#Bigsten Atzungen.
Es ist sehr wichtig, die Temperatur von Probe und Atzlésung, ferner die Zu-
sammensetzung des Atzmittels und die Atzdauer genau einzuhalten.

Auch hier ist die Verwendung neutraler Atzzangen erforderlich.

Tabelle (S.236) ist eine dem A.S.8.T.-Handbuch entnommene Aufstellung,
in der die kennzeichnenden Eigenschaften der am hiufigsten vorkommenden
Sonderbestandteile in polierten Schliffproben aufgefiihrt sind. Ferner sei auf
die Tabelle (S. 244) hingewiesen, die auf Arbeiten von D1x, KzLrEr und WiLcox
beruht und von A.SCHRADER erginzt und iiberarbeitet wurde.
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Gefiigebestandteil Farbe Kennzeichnende Form

X-Bestandteil. . . . . lavendel skelettartige Kristalle
AlCu . . . oL wei} bis gelblich Nadeln und Kérner
ALFe . . . . .. .. lavendel bis purpur Nadeln
AlMg,. . . . ... hell, weillich Nadeln und Kérner
AlMn. . ... ... graublau Nadeln und skelettartige Kristalle,
ahnlich dem X-Bestandteil
ALNi . . ..o weil} Nadeln und Kérner
Si..oo oo blaugrau Koérner, Nadeln und Tannenbaum-
kristalle
MgSi........ blau Korner und Kristalle
Filigranbestandteil . . hell und dunkel inein- Spitzenmuster
andergehend

1. Salpetersiure in Wasser. Salpetersiure wird in 1-—25proz. wisserigen
Losungen verwendet. Die Atzung wird bei genau einzuhaltender Temperatur
von 70° C ausgefiihrt, auch die Schliffprobe ist vor dem Atzen auf diese Tempera-
tur zu bringen. Nach bestimmter Atzdauer (40sec, vgl. Tabelle S.244) wird die
Schliffprobe rasch in kaltes Wasser getaucht, um den Atzvorgang abzubrechen.
Es ist sehr wichtig, die Atzung mit groBer Genauigkeit auszufiihren, wenn ver-
gleichbare Ergebnisse erzielt werden sollen. Im englischen und amerikanischen
Schrifttum wird diese Atzung als ,,Salpetersiure-Abschreckung‘ bezeichnet.

Nach Hanson und ArcHBUTT wird Al,Cu nach einer Atzung von 2—3 sec
in 20proz. Losung braun gefirbt, wihrend Al;Fe und die meisten anderen Sonder-
bestandteile nicht angegriffen werden. Wird die Atzung auf 30 sec ausgedehnt (be-
sonders in einer 25 proz. Losung), so nimmt Al,Cu nach Dix eine schwarze Farbung
an, wihrend Al;Fe seine lavendelfarbene Ténung behilt, obwohl es schérfer um-
rissene Umgrenzungen zeigt. Der X-Bestandteil nimmt eine leicht graue Firbung an.

Durch eine Atzdauer von 40 sec kann der schwache Gegensatz zwischen Al;Fe
und Fe-Si verstirkt werden. Unter der letzteren Bezeichnung ist ein Sonder-
bestandteil verstanden, dessen genaue Zusammensetzung noch nicht bekannt ist,
der aber zum gréBten Teil aus den Bestandteilen Fe und Si zusammengesetzt ist.

Zum Nachweis feinster Al,Cu-Ausscheidungen in homogenen warmgelagerten
Legierungen der Al-Cu- und Al-Cu-Mg-Gattungen empfiehlt KELLER eine Atzung
mit 25proz. Salpetersiure bei 70° C. Das Korngefiige solcher Legierungen ist
durch Nachitzung mit der KerrueErschen Losung (Tabelle S. 242, 5.) zu entwickeln.

2. Salpetersiure in Alkohol. Zum Atzen von Aluminium-Magnesium-Legie-
rungen sind alkoholische Losungen mit 1 und10% Salpetersdure gebrauchlich.
Al Mg, wird durch die lproz. Losung braun gefarbt,

Nach CzocHRALSKI ist auch eine 5—20proz. wisserige Chromsiurelésung ein
besonders empfindliches Atzmittel zum Nachweis von Al Mg,.

3. Eisensulfatlosungen. Nach ANDERSON kann eine 5—10proz wisserige
Losung zur Unterscheidung zwischen Al,Cu und Al;Fe dienen.

Eine Atzdauer von 45 sec in einer 10proz. und 3 min in einer 5proz. Losung
von Eisensulfat farbt Al,Cu braun bis schwarz, wihrend Al Fe unveridndert bleibt.
Dasselbe Ergebnis liefert jedoch die Salpetersiduredtzung, die gebrauchlicher ist.

Nach Crmouraxt gibt Eisensulfat gute Atzungen bei GuBlegierungen. Fiir
Knetlegierungen, in denen die Bestandteile in feinerer Verteilung auftreten,
empfiehlt er das nachfolgende Atzmittel.
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4. Eisennitrat in Athylalkohol. Das auf S.234 angegebene Atzmittel farbt
Al,Cu in 3—5 min hell- bis dunkelbraun, alle iibrigen Bestandteile (einschlieBlich
Al,Ni und Al,Fe) bleiben unverdndert. Zum Nachweis von AlzFe wird die Probe
anschlieBend mit 20proz. Schwefelsiure nach dem Verfahren von A. MEYER
(S. 239) gedtzt.

5. FluBisiure. FluBisiure kommt in Verdiinnungen von 0,01-—10% in Wasser
zur Anwendung (unter dem Abzug arbeiten!). Die verdiinnteren Losungen kénnen
kurze Zeit in GlasgefiBen benutzt werden, wenn keine besonderen Geféle aus Platin
oder Hartgummi oder Blei oder solche mit Paraffiniiberzug zur Hand sind. Die
unverdiinnte Sdure mul in einem mit Paraffin ausgegossenen Mefigefd 3 abgemessen
werden. Vorratslosungen sind in Paraffin- oder Hartgummiflaschen aufzubewahren.

Nach Dix besteht das beste Verfahren zur Vorpriifung einer Aluminium-
legierung in einem kurzen Atzwaschen mit einer 0,5proz. FluBsiurelosung.
Hierdurch wird die aluminiumreiche Grundmasse nur leicht angegriffen, jedoch
gerade geniigend, um den leichten Oberflichenschleier zu entfernen, der in der
Regel die verschiedenen Gefiigebestandteile nach dem Polieren noch iiberdeckt.

Zum Atzen wird die Schliffprobe zuniichst durch Eintauchen in heifles Wasser
erwirmt und dann mit einem in die Loésung getauchten Wattebausch é&tz-
gewaschen. Dadurch wird eine sich bildende schwirzliche Haut im Augen-
blick des Entstehens entfernt und es ist keine Nachbehandlung mit Chrom- oder
Salpetersiure notwendig. Die Hautbildung bei kupferhaltigen Legierungen kann
auch durch Zusatz von einigen Tropfen Salpetersiure zur Atzlésung verhindert
werden. Nach einer bestimmten Atzdauer wird die Schliffprobe in heilem Wasser
abgespiilt und am Fohn getrocknet. Fiir die Atzung sehr fein verteilter Sonder-
bestandteile fiir photographische Aufnahmen bei starken VergréfBerungen wird
die Anwendung sehr verdiinnter FluBséurelssungen (0,01—0,1% HF) empfohlen.

Leichtes Atzen mit so verdiinnten Losungen betont nur die Eigenfirbungen
der Sonderbestandteile. Drx macht bei der Bestimmung einzelner Bestandteile
héufig Gebrauch von diesen Losungen.

Verléingerte Atzdauer fiihrt langsam zu einer Schwirzung von AlFe.

Nach einer Atzdauer von 5 sec in einer 2proz. FluBsaurelosung nimmt Al;Fe
nach Dix eine purpur- bis hellbraune Féarbung an, der X-Bestandteil wird gold-
braun und Si dunkelpurpurfarben. FluBséure ist in dieser Verdiinnung ein sehr
wertvolles Atzmittel, um die einzelnen Sonderbestandteile deutlich zu um-
reifen. In der Regel geniigt fiir diesen Zweck ein ganz kurzes Eintauchen in
die Atzlésung.

Eine 5proz. FluBsiurelosung firbt AI;Ni braun und schwirzt Al(Mn, durch
eine 10proz. Losung werden sowohl Al,Cu als auch AlyFe sehr rasch geschwérzt.

6. Natriumhydroxyd. Natriumhydroxyd findet Anwendung in wisserigen
Loésungen von 0,1—20% ; Zusatz von Alkohol verzogert den Atzangriff.

Kurzes Atzen in 10—20proz. wisseriger Losung erhoht den Gegensatz zwischen
Al Fe und Aluminium durch UmreiBen des ersteren. Auf diese Weise ist eine
20proz. Losung geeignet zum Nachweis von Al;Fe in geknetetem Aluminium.

Natriumhydroxyd firbt nach gentigend langer Atzung das AlL,Cu. braun.
Al Fe wird rascher angegriffen, wenn es mit Al,Cu zusammen auftritt. Al;Ni
wird braun gefirbt und rascher angegriffen als AlL,Cu. ALCu kann von AljFe
oder Al,Ni oder Al Mn unterschieden werden. Die zuletzt genannten Bestandteile
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kénnen jedoch nicht voneinander getrennt werden, da sie alle in gleicher Weise
angegriffen werden.

Al;Mg, bleibt durch Natriumhydroxyd praktisch unangegriffen.

Al Mg, wird durch Natriumhydroxyd mit etwas Wasserstoffsuperoxydzusatz
gedunkelt.

Sehr verdiinnte etwa 0,1—lproz. Natriumhydroxydlésungen koénnen zum
Nachweis von AlgFe in Aluminium-Silizium-Legierungen dienen. Beim Atz-
waschen mit solchen Lésungen nimmt AlgFe zundchst eine blassere Ténung an.
Bei lingerer Atzdauer wandelt sich diese Farbung schlieBlich in Braun um.
Um zwischen Al;Fe und Si zu unterscheiden, wird die Atzung unterbrochen,
wenn das erstere eine ausgesprochene Lavendelfarbe angenommen hat.

Nach Dix kann AlMn nach 10 sec Atzwaschen mit 1proz. Natriumhydroxyd-
16sung von Fe-Cu und Cu-Ni unterschieden werden, weil es eine blaue bis bréun-
liche Farbe annimmt, wihrend die anderen Bestandteile unangegriffen bleiben.
5 sec langes Atzen bei 70° C in einer 10proz. Lésung a8t Cu-Ni von Cu-Fe unter-
scheiden, weil ersteres in nicht nennenswerter Weise angegriffen wird, wihrend
das letztere eine hellbraune Firbung annimmt. Bei der Atzung bilden sich leicht
Atzgriibchen.

Nach A. SCHRADER wirkt 1proz. Natriumhydroxydlésung je nach der Atzdauer
folgendermalBen :

Temz)ecratur l Zeit Anwendung
50 5 sec Entwicklung des Kleingefiiges bei Legierungen. Al,Cu nicht
gefirbt.
50 15 sec Unterscheidung von Al Mn und Al,Mn. Ersteres firbt sich
schneller, es ist hellblau, wenn Al,Mn hellbraun ist.
50 45 sec Unterscheidung von Al,Cr und Al,,Cr, ersteres ist hell-
braun, letzteres noch nicht angegriffen.
50—70 2—3 min Unterscheidung der intermedisren XKristallarten in Legie-

rungen der Gattung Al-Cu-Mg. Aluminium: wird stark an-
gegriffen; Al,Cu: wird dunkel (braunviolett) gefarbt; Si und
Mg,Si: nicht angegriffen. ,,S“-Bestandteil (Al;;Cu,Mgs): bleibt
weil; Vierstoffkristallart ,,Q (Al-Cu-Mg-Si): bleibt weiB, ist
jedoch vom ,,S°“-Bestandteil durch andere Kristallisationsform
zu unterscheiden; Mehrstoffkristallart ,,P* (Al-Cu-Fe-Mg?-
Mn-Si): wird gelblich, bei noch lingerer Atzung rauh und
buntfarbig.

7. Pikrinsdure. Nach A. MEYER eignet sich eine 4proz. alkoholische Pikrin-
siurelésung zum Nachweis von ALCu in Aluminiumlegierungen mit geringem
Fe-Gehalt. Nach einer Atzdauer von 10—20 min erscheint Al,Cu geschwirzt,
wahrend AlgFe und andere Bestandteile unangegriffen bleiben. Gegeniiber
Natriumhydroxyd hat Pikrinsdure den Vorteil, daf die Schlifffliche als solche
kaum angegriffen wird, ersteres dagegen bewirkt eine starke Aufrauhung der
Oberfliche.

8. Schwefelsfiure. Zum Nachweis von Al;Fe nennt A. MEYER eine 10proz.
wasserige Schwefelsiurelosung bei 70° C. Die Schliffprobe wird einige Sekunden
in die heiBe Losung getaucht und dann in Wasser abgespiilt. Die Abkiihlung
ist jedoch nicht so wesentlich wie bei der ,,Salpetersiure-Abschreckung®,
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Durch Atzen mit Schwefelsdure wird Al;Fe geschwirzt, wihrend Al,Cu oder
Al,Ni unangegriffen bleiben. Dix berichtet, dall Al;Ni und der Fe-Mn-Bestandteil
nach einer Atzdauer von 30 sec in einer 20proz. Lésung bei 70° C von Mn-Si
und dem Cu-Fe-Mn-Bestandteil unterschieden werden kénnen. Erstere werden
nicht angegriffen, letztere dagegen angegriffen oder gefirbt. In dhnlicher Weise
konnen AlgMn, Al-Cu-Fe und Al-Cu-Ni von Al;Fe und Fe-Si unterschieden werden.

Nachweis von Al;Fe,
Abb. 52a. Aluminium-Silizinm-Guiprobe, unveredelt, ungedtzt. (Vergr. x 1000.)
Abb. 52b. Gleiche Probenstelle nach Atzung mit 10proz. Schwefelsiure bei 70° C. Al;Fe-Nadeln angegriffen,
(Vergr, X 1000,)

9, FluBsinre-Salpetersiure-Glyzerin.

Salpetersdure . . . . . . . . .. .. .. 1 Teil
FluBsdure . . . . . . . . . . ... .. 2 Teile
Glyzerin . . . . . . . . .. ... ... 3 Teile

Dieses auf S.231 erwihnte Atzmittel nach VILELLA eignet sich in obenstehender
Zusammensetzung sowohl zur Kleingefiigeentwicklung wie auch zum Nachweis
einer Anzahl von hiufig vorkommenden Sonderbestandteilen. In der Hauptsache
wird die aluminiumreiche Grundmasse angegriffen, einige Bestandteile werden nicht
angegriffen und behalten ihre Eigenfarbe, andere werden leicht angeatzt und gefarbt.

Die Firbungen sind jedoch wie auch bei anderen Atzmitteln nicht gleichartig
und verlaBlich, sondern sehr abhingig von der TeilchengroBe der Bestandteile.

Die nachstehenden Angaben iiber das Auftreten von Eisen in Aluminium
und Aluminiumlegierungen stammen von VILELLA.

f) Vorkommen von Eisen und dessen Nachweis.

Eisen kommt in Aluminiumlegierungen in wenigstens sechs oder sogar sieben
verschiedenen Formen vor. In Reinaluminium mit weniger als 0,13% Eisen
ist das Eisen vermutlich in fester Losung. Eisen tritt auf:

1. Als Eutektikum Al;Fe-Al in Legierungen bis zu 2,5% Eisen. In dieser
Form wird es durch die ViLELLAsche Atzung nicht angegriffen und kann durch
seinen eutektischen Aufbau und seine natiirliche helle Farbe erkannt werden.
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2. Als sternformige Primirkristalle in Legierungen mit mehr als 2,5% Eisen.
Diese werden durch das Atzmittel von VILELLA nicht angegriffen, erscheinen
aber leicht blaugrau getont.

3. Als X-Bestandteil in Legierungen mit mehr als 0,3% Silizium und 0,30%
Eisen. Dieser Bestandteil bildet sich leicht in Legierungen mit mehr als 2%
Kupfer und erscheint dort in Verbindung mit Al,Cu. Er ist durch seine X-dhnliche
Form und die rotbraune Firbung leicht zu erkennen.

4. In Legierungen mit 0,30% Silizium und 1% Kupfer kommt Eisen in dem
mit ,,Chinesenschrift* bezeichneten Gefiigebestandteil vor. Nach der Atzung
mit der ViLELLAschen Lésung erscheint dieser Bestandteil tief violett gefirbt,
wenn er in feiner Form auftritt, bei gréBeren Kristallen griin oder rot schimmernd.
Wihrend der X-Bestandteil an den Grenzen der Kristallite auftritt, wird die
Chinesenschrift immer im Kristallkern gefunden, und zwar niemals in Verbindung
mit dem X-Bestandteil oder mit AlLCu.

5. In manganhaltigen Legierungen scheint das Eisen mit dem Mangan ein
komplexes Aluminid zu bilden. Dieser Bestandteil hat eine wasserblaue Férbung
und wird durch das VILELLAsche Atzmittel nicht angegriffen. Oft treten Doppel-
kristalle dieses Aluminids auf, bei denen ein Teil grau, der andere in der gewohn-
lichen blauen Ténung erscheint.

6. In Legierungen mit hohem Gehalt an Silizium und mehr als 1% Eisen
erscheint letzteres in Form langer diinner Nadeln. Diese wirken als Kristalli-
sationskeime fiir das Silizium und sind in einer Hiille von letzterem eingeschlossen.
Die GrioBe der Nadeln, nicht ihre Zahl, wichst mit zunehmendem Eisengehalt.
In solchen Fillen, in denen der Kern der Nadeln bei der Schliffherstellung ge-
schnitten wird, erscheint der eisenhaltige Teil von &hnlicher blauer Farbe wie
in Legierungen mit dem als Chinesenschrift bezeichneten Bestandteil.

g) Vorkommen und Unterscheidung von Kupfer.

In aluminiumreichen Legierungen mit weniger als 2% Kupfer bleibt dieses
in fester Losung im Aluminium. In Legierungen mit mehr als 2% erscheint
Kupfer in Form von Al,Cu. Das Kupferaluminid, das durch die VILELLAsche
Atzung nicht angegriffen wird, behélt seine natiirliche gelbrosa Firbung. Es
findet sich immer in den Korngrenzen der kupferreichsten Mischkristalle.

Die Gefiigebestandteile sehr reiner Aluminium-Kupfer-Legierungen mit 4%
Kupfer und geringen Zusitzen von Kisen und Silizium verhalten sich nach
M. GAYLER gegeniiber den nachstehenden Atzmitteln folgendermafen:

Atzmittel Al,Cu ' Al;Fe ‘ o (Fe-5i) i B (Fe-Si) Si
20 proz. Schwefel-| umrissen schwarz, bei Ge-‘stark dunkel-l nicht an- umrissen
sdure . . . . genwart von! braun gegriffen
o (Fe-Si) unge-
farbt |
10proz. Eisen- | geschwérzt nicht an- | nicht an- nicht an- nicht
nitrat . . . . gegriffen ‘ gegriffen gegriffen | angegriffen
ViLELLAsches nicht an- !aufgerauht, u. U.‘ kraftig ungefiarbt, | ungefirbt,
Atzmittel. . .] gegriffen geschwarzt ‘ braun aber scharf | aber scharf
| umrissen umrissen wie
\ B (Fe-8i)
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Die verschiedenen Atzmittel werden nicht nacheinander verwendet, sondern
es ist nach jeder Atzung zu polieren und am besten leicht mit 0,5 proz. FluBsdure-
l6sung 4tzzuwaschen.

h) Yorkommen und Unterscheidung von Magnesiumsilizid.

In magnesiumhaltigen Aluminiumlegierungen verbindet sich das vorhandene
Silizinm mit Magnesium unter Bildung von Magnesiumsilizid, das in Aluminium
begrenzt 16slich ist. Zur Unterscheidung von Al,Cu und Mg,Si empfiehlt M. Gay-
LER elektrolytisches Atzen mit Ammoniummolybdat. Hierdurch nimmt Al,Cu
eine hellblaue Firbung an, Mg,Si bleibt unverdndert.

Ist die Schliffprobe mit Wasser poliert worden, ist Mg,Si angegriffen und er-
scheint blau, es ist nach der Atzung mit Ammoniummolybdat von Al,Cu durch

die mehr ins Griinliche spielende Fiarbung des letzteren zu unterscheiden.
Svrr empfiehlt zur Unterscheidung von Sonderbestandteilen in einer Alu-
miniumlegierung mit 2% Silizium und 1% Magnesium folgende Lésung:

Wasser . . . . . . .. .. ... 90 cm?
FluBséure . . . . . . . . . . .. 4
Schwefelsdure . . . . . . . . .. 4
Chromsgure . . . . . . . . . .. 2 ,,

Die Atzdauer betrigt etwa 10 sec bei Raumtemperatur. In der obengenannten
Legierung erscheinen die verschiedenen Bestandteile folgendermafen:

Aluminjumreiche feste Losung. . . . . . weild
Silizium. . . . . . . . ... graublau
MgSi. . . . .. ... dunkelviolett

Atzmittel zur Kleingefiigeentwicklung und zum Nachweis von Sonderbestandteilen in

Aluminium und Aluminiumlegierungen.

Werkstoff Atzmittel Zusammensetzung Bemerkungen
1. Reinstaluminium | FluBsiure (D1x u.|Flulsgure . . . . . 0,5 cm?|15sec  dtzwaschen mit
und Al-Legierun- KerrH). Wasser. . . . . . . 99,5 ,, |Wattebausch. LiBt die Um-
gen. risse der Gefiigebestandteile

2. Al-Legierungen.

3. Al-Legierungen.

FluBssure-Salpeter-
siure-Glyzerin
LELLA).

(V1-

FluBssure-Salzsaure-
Salpetersiure (KEL-
LER u. WILCOX).

FluBssure (40%) . .10
Salpetersaure (1,40) .10 ,,
Glyzerin
BeiErhshung der Fluf3-
sauremenge auf. .20
Flufisdure (40%) . . 0,5 cm?®
Salzsgure (1,19). . . 1,5 ,,
Salpetersaure (1,40) . 2,56 ,,

deutlicher  hervortreten.
Nach A. ScHRADER zur
Entwicklung von Korn-
grenzen und Gleitlinien in
Reinstaluminium bis zu
1 Stunde abwechselnd atzen
und polieren.

Zur Kleingefiigeentwick-

lung, greift hauptsichlich
dieAl-reiche Grundmassean.
Zur Unterscheidung von

Sonderbestandteilen.

Zur Kleingefiigeentwick-

lung und zur Unterschei-
dung von Sonderbestand--

Wasser, dest.. . . .955 ,, teilen.
4. Al-Legierungen. |FluBsiure-Salzsidure-|FluBisiure (40%) . . 7,5 cm?®|Zur Unterscheidung von
Salpetersiure (Fuss). |Salzsdure (1,19). . .25 Sonderbestandteilen.

Berglund-Meyer, Handbuch.

Salpetersaure (1,40) . 8 ,,
Wasser, dest.. . . 1000

Atzdauer wenige Sekunden.

16
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Atzmittel zur Kleingefiigeentwicklung und zum Nachweis von Sonderbestandteilen in Aluminium
und Aluminiumlegierungen (Fortsetzung).

‘Werkstoff Atzmittel Zusammensetzung l Bemerkungen
4a Reinstalu- Zur XKorngrenzenentwick-
minium. lung bei Reinstaluminium
bis zu 1 Stunde ab-
wechselnd 4tzen und polie-
ren (A.SCHRADER).
5. Al-Cu-Mg-Legie-| Natriumfluorid- |Natriumfluorid . . . 0,5g |Atzdauer 30 sec. Entwick-

rungen.

. Reinaluminium
u. Al-Legierun-
gen, insbesondere
eisenhaltige:

. Al-Legierungen,
insbesondere
kupferhaltige.

. Al-Mg-Legie-
rungen.

. Reinaluminium,
Al-Mn-u. Al-Mg-
Si-Legierungen.

10. Al-Legierungen.

11. Al-Legierungen,

besonders Al-Si.

Salzséure-Salpeter-
siure (KELLER).

Nach E. RurpeL

Schwefelsiaure
(A. MEYER).

Salpetersdure (KEL-
LER).

Phosphorsaure
(I. G. Farben, Elek-
tronmetall).

Phosphorsaure
(R. STEIN).

Natriumhydroxyd.

(PANSERI).

Salzsaure (1,19). . . 2 cm?
Salpetersdure (1,40) . 1
Wasser, dest.. . . .97
dient diese Losung in 10facher

Verdiinnung, Atzdauer 30 min

2

10—20 cm?®
90—80

Schwefelsiaure. .
Wasser. . . . .

’

25 cm?®
75

Salpeterséure (1,40) .
Wasser, dest.. . . .

’”

lung des Kleingefiiges.

zum Nachweis von Gleit-
linien und Kraftwirkungs-
figuren in abgeschreckten
und ausgehirteten
Al-Cu-Mg-Legierungen.
Atzdauer bis zu 30 sec bei
70° C.
Zum Nachweis von eisen-
haltig. Sonderbestandteilen.

Zum Nachweis feinster
Al,Cu-Ausscheidungen in

abgeschreckten und ausge-

hérteten kupferhaltigen Legierungen. Auch zur Unter-
scheidung von Sonderbestandteilen. Atzdauer 40sec bei

70° C, in kaltem

Phosphorsdure . . . 9g
Wasser, dest.. . . . 100 cm?
Phosphorsdure . . . 25cm3
Wasser. . . . . . . 75 ,,
Natriumhydroxyd. . 1g
Wasser, dest.. . . . 100 cm?
oder
Natriumhydroxyd. . 10g
Wasser, dest.. . . . 100 cm?
(5 sec bei 70° C).
a) Ferrozyankalium. 10g
Wasser, dest. . . 100 cm?®
b) FluBsiure (40). . 5
Salpetersdure (1,40) 5 ,,
Losunga . . . . 5
Wasserstoffsuper-
oxyd (30%). . 50 ,,
Wasser, dest. . 1000

5

Wasser abspiilen.

30 min bei Raumtempera-
tur (genau einhalten). Nach-
weis interkristalliner Kor-
rosionsempfindlichkeit.
Durch Anlafibehandlung
(3 Tage bei 100° C) kénnen
durch Abscheidung von
AlMg, an den Gleitlinien
Kraftwirkungsfiguren ent-
wickelt werden.
15 min bei 50°C fir
Korngrenzenentwicklung.

5 sec bis 3 min bei 50°C

Unterscheidung von Son-

derbestandteilen je mnach

Atzdauer (vgl. S. 231 u.
S. 237).

Blaufiarbung von Al;Fe und
ALSi,Fe und Umgebung.
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246 Leichtmetalle.

B. Magnesium und Magnesiumlegierungen.

a) Vorbereifung der Schlitfproben.

Die Vorbereitung von Schliffproben aus Magnesium und seinen Legierungen
wird als sehr schwierig angesehen. Tatsichlich ist es bei ungeniigender Erfahrung
eine sehr zeitraubende Arbeit. Bei geeigneter Schleif- und Poliertechnik kann
dagegen in viel kiirzerer Zeit eine einwandfreie Schlifffléiche hergestellt werden
als bei den meisten Werkstoffen mit empfindlicher Oberfliche. Die Schwierigkeit
beim Polieren besteht besonders in der leichten Oxydierbarkeit der Oberfliche.

Nachstehend einige Verfahren fiir die Schliffherstellung:

1. Vorschleifen von Hand auf abgenutztem trockenen Schmirgelpapier. An-
feuchtung mit Petroleum ist ungeeignet, da leicht Relief entsteht. Nach Kor-
nung 4/0 sind die Proben mit Alkohol abzuwaschen. AnschlieBend wird mit
feinster, mit Alkohol verdiinnter Tonerde poliert. Dabei wird die Probe mit
miBigem Druck an die Scheibe gehalten, zuletzt wird sehr leicht poliert. Reich-
liche Anfeuchtung ist notwendig, bei zu trockenem Polieren oxydiert die Schliff-
flache sofort stark. (Nach A. BLUMENTHAL.)

2. Mit der Feile bearbeitete Proben werden etwa 30 sec auf Schmirgelpapier 1
und weitere 30 sec auf feuchtem Waschleder mit einem dicken Brei von Tripoli
(vgl. 8. 28) geschliffen. Diese Vorbereitung geniigt fiir die anschlieBende Atzung
mit den iiblichen Atzmitteln. Der gleichmiBige Angriff der meisten fiir Ma-
gnesium und seine Legierungen gebriuchlichen Atzmittel erméglicht leichtes
Entfernen der Bearbeitungsschicht, die das Gefiige iiberdeckt. Lingeres Atzen
bewirkt Reliefbildung. (Nach PULSIFER.)

Nach I. A. GANN ist das von PULSIFER beschriebene Verfahren mehr ge-
eignet fiir Makrountersuchungen. Die auf diese Weise entwickelten Gefiigebilder
zeigen zu breite Korngrenzen und zu starkes Relief, wihrend es bei geeigneter
Schlifftechnik méglich ist, in den meisten Féllen bei reinem Magnesium haarfeine
Korngrenzendtzungen zu erzielen.

3. Vorschleifen auf Schmirgelpapier 1 F, 00, 0000, Vorpolieren auf langsam-
laufenden Scheiben mit Seifenwasser und Tonerde oder Magnesiumoxyd. Zu
langes oder zu trockenes Polieren erzeugt Mattschleier.

Nachpolieren von Hand auf Seidensamt mit denselben Poliermitteln. Nach-
spiilen in Alkohol. (Nach Busca.)

4. Schleifen der abgedrehten Schliffproben auf langsamlaufenden GuBeisen-
scheiben mit Schmirgelpapier. Drei Kornungen geniigen.

Vorpolieren mit Schlémmschmirgel (60 min) und Seifenwasser auf Tuch-
scheiben mit etwa 300 Umdr/min. Fertigpolieren auf mit weichem Tuch be-
spannter Scheibe mit etwa 600 Umdr/min mit Seifenwasser und Magnesium-
oxyd, danach in Alkohol abspiilen und sogleich am Foen trocknen oder ohne zu
trocknen sogleich dtzen. (Nach A. SCHRADER.)

5. Nach dem Schleifen auf trockenem Schmirgelpapier auf zwei feinbehaarten
Baumwolltiichern mit zwei verschiedenen Polierpasten (Dujardin-Paste 1 und 2)
vorpolieren, bis die Bearbeitungsschicht entfernt ist und die Schliffprobe blank
erscheint. Danach ist nur ganz kurzes Polieren auf samtbespannter Scheibe mit
hoher Drehzahl erforderlich, etwa 15—20 sec, nicht linger, um Anlaufen und
Reliefbildung zu vermeiden. Als Poliermittel dient Magnesiumoxyd oder Ton-
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erde Nr.3 in Spiritus oder Seifenwasser. Sehr oxydationsempfindliche Proben
bleiben beim Polieren mit Tonerde in Ammoniakwasser blank. Sobald der Samt
abgenutzt ist, entsteht ein Mattschleier. (Nach A. MEYER.)

6. Im Metals Handbook 1939 wird das Schleifen mit Petroleum empfohlen,
um den Schleifstaub zu binden. Die Schleifwirkung soll dadurch verstirkt und
die Benutzungsdauer fiir Schmirgelpapier verlingert werden, auch sollen glattere
Schliffflichen dadurch erhalten werden. Ist ein geeignetes Mikrotom vorhanden,
so konnen Mikrotomschnitte hergestellt werden, die ohne weitere Schleifbehand-
lung sogleich polierfertig sind.

Vorgeschliffene Proben sind nach einem Vorpolieren auf Tuchscheibe
(500 Umdr./min) mit Schmirgelbrei auf derselben Scheibe weiterzupolieren, nach-
dem diese abgewaschen und durch Andriicken von Stiickenseife an die drehende
Scheibe mit Seifenschaum versehen wurde; bei diesem Polieren wird die Ge-
schwindigkeit auf 300 Umdr/min herabgemindert.

Zuletzt werden die Proben auf Seidensamt mit Magnesiumoxyd (ponderosum)
bei 150 Umdr/min fertigpoliert. Es ist nur dest. Wasser zu verwenden. Das
Magnesiumoxyd wird in der iiblichen Weise in die Scheibe eingerieben. Zuerst
ist die Schliffprobe mit stdrkerem Druck einige Male in Gegenrichtung um die
Scheibe zu bewegen, dann bei 100 Umdr/min und geringerem Druck in 1-—2 min
fertigzupolieren. Die Scheibe ist dann mit reichlich dest. Wasser vom Poliermittel
zu sidubern, darauf wird die Probe mit etwas stirkerem Druck noch einige sec
poliert, um auch sie vollic vom Poliermittel zu sdubern. AnschlieBend wird die
Probe rasch in heiles Wasser getaucht, sogleich herausgenommen und durch
scharfes Blasen auf die Schlifffliche getrocknet. Dieses Verfahren soll dem Ab-
spiilen in Alkohol und Trocknen am Fohn vorzuziehen sein. Nach R. W.JamEs.

7. Nach I. G. Farben A.G. Elektronwerk Bitterfeld hat sich das folgende
Verfahren bewéhrt:

Schliffproben, die der Betriebskontrolle dienen sollen, brauchen nur auf
den Kornungen 70, 100 und 1 F geschliffen zu werden. Ftir Schliffflichen zur
Herstellung von Gefiigeaufnahmen von besonderer Wichtigkeit ist das Schleifen
auf denSchmirgelkérnungen 0, 2/0, 3/0, 4/0 fortzusetzen. Zwischendurch ist das
Schmirgelpapier mit Paraffin zu bestreichen.

Das Polieren erfolgt auf raschdrehenden Scheiben mit Tuchbespannung und
Tonerde oder Magnesiumoxyd als Poliermittel. Um ein Anlaufen der Proben
zu verhindern, kann nach I.A. Gaxx 0,001% Normalnatronlauge zugesetzt
werden. Beim. Polieren ist starker Druck und zu lange Polierdauer zu ver-
meiden. Zu feuchtes Polieren bewirkt Herausreilen der Sonderbestandteile.
Schliffproben von Knetlegierungen sind zur Vermeidung von Reliefbildung
senkrecht zur Walzrichtung zu polieren. Dem Polieren auf drehenden Scheiben
ist ein Polieren von Hand auf tuchbespannten Glasplatten vorzuziehen, diese
Art des Polierens erfordert nicht mehr als 2—3 Minuten zum Fertigpolieren.

Falls nicht anschliefend an das Polieren gedtzt wird, ist mit Alkohol und
Warmluft zu trocknen.

Bei homogenen Legierungen und Legierungen mit wenig unterschiedlicher
Phasenléslichkeit kann das Schleifen und Polieren durch eine Atzbehandlung
ersetzt werden. Durch Sigen hergestellte Schnittflichen werden auf Schmirgel-
papier 3/0 geschliffen und 30—60 sec mit 15proz. Salpetersdurelosung geétzt.
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Durch dieses Verfahren wird eine glatte, mehr oder weniger stark angeitzte
Schlifffliche erhalten, die, wenn nétig, mit den iiblichen Atzmitteln weiterbehan-
delt werden kann. Auf diese Weise hergestellte Schliffproben eignen sich fiir
Betriebskontrolle, erforderliche Arbeitsdauer etwa 5 min. Nach H.VosSRUHLER.

b) Atzverfahren fiir Magnesium und Magnesiumlegierungen.

Das Atzen von Schliffproben aus Magnesium und seinen Legierungen erfolgt
am zweckmiBigsten sogleich nach dem Abspiilen in Alkohol ohne vorhergehendes
Trocknen. Nach Beobachtungen von A. MEYER kénnen zu kurz geitzte Proben
nicht nachgeitzt werden, da der Atzangriff bei einer bereits geitzten Schliff-
fliche ungleich und viel stirker einsetzt als beim ersten Atzen. Abpolieren von
Schliffproben nach ungeeigneter oder zu kurzer Atzung erzeugt besonders bei
heterogenen Legierungen ein zu starkes Relief. Unrichtig gedtzte Proben sind
deshalb abzuschleifen oder auf Paste abzureiben und erneut zu polieren.

Abb. 53a zeigt ein scheinbares Aderungsgefiige, wie es beim Atzen von Magnesium-Aluminium (9% Al) mit

0,6proz. alkoholischer Salpetersdureldsung durch Bildung einer feinen irisierenden Haut entstanden ist. Nach

Abpolieren dieser Haut und erneutem Atzen mit dem gleichen Atzmittel zeigt die Legierung das Gefiige
von Abb. 53b, (Vergr. X 200.)

Zur Gefiigeentwicklung von Magnesium und Magnesiumlegierungen sind die
in Tabelle (S.251) zusammengestellten Atzmittel geeignet.

Das Werkstoff-Handbuch Nichteisenmetalle empfiehlt folgende Léosungen:

Flufsiure: 1 cm? FluBisdure, 5—10 cm3 Alkohol. (FluBsiure wird, da sie
Reinmagnesium nicht angreift, mit Erfolg zum Nachweis von Sonderbestand-
teilen verwendet. Nach personlicher Mitteilung von H. VosskUHLER.)

Chromsdure: 1 cm® Chromsdure, 10 cm® Wasser,

Salpetersiure: 1 cm3 Salpetersdure (1,40), 100 cm® Alkohol.

A. ScHRADER empfiehlt fiir

a) Entwicklung des Kleingefiiges ebenfalls Salpetersdure in der oben an-
gefithrten Verdinnung, ferner

Eisessig, 5 cm® Kisessig, 100 cm3 Alkohol;

b) fir Kornflichenétzung:

Konigswasser, 2 cm® Konigswasser, 100 cm?® Alkohol.

A. BLUMENTHAL nennt als geeignetes Atzmittel fiir MagnesiumspritzguB eine
Lésung von



Atzverfahren fir Magnesium und Magnesiumiegierungen. 249

Gefiigebilder von vergiitbaren Magnesium-Aluminium-TLegierungen nach Atzung mit 0,5 proz. alkoholischer
Salpetersidure. (Vergr. x 200.)
Abb. b4a. Vergiitbare GuBlegierung (8,5% Al, 0,4% Zn, 0,3% Mn, 0,1% 8i). GuBprobe nach 1stiindiger Gliihung
bei 420° ¢ und Luftabkiihlung. Nur primédr ausgeschiedenes Mg,Al,.

Abb. 54b. Dasselbe, wie a behandelt und anschlieBend 2 Stunden bei 380° C (kurz unterhalb der Sattigungs-
grenze) gegliiht. Luftabkiihlung. Um das primir ausgeschiedene Mg,Al; beginnt sekundére Ausscheidung
aus der ibersittigten festen Losung.

Abb. 54¢. Wie a und b behandelte Probe nach 12stiindigem Anlassen bei 200° C. KuBlerst feine sekundire
Ausscheidungen aus der iibersittigten festen Losung um das primar ausgeschiedene Mg,Al,. Perlitartiges Gefiige.
Abb. 54d. Vergiitbare Knetlegierung mit 10% Al, 0,3% Mn. PreBstange 8 mm Durchmesser. Ausscheidung
von Mg,Al; in Zeilen und in den Korngrenzen.

Abb. 54e. Dasselbe, 1 Stunde bei 420° C, anschlieBend 2 Stunden bei 380° C gegliiht und an Luft abgekiihlt.
Mg,Al; in feinverteilter globulitischer Form.

Abb. 54f. Dasselbe, wie e behandelt und anschlieBend 12 Stunden bei 200° C angelassen. Perlitartiges Gefiige,
bestehend aus der festen Losung und duBerst feinen Ausscheidungen in den dunkleren Zonen.



250 Leichtmetalle.

Schwefelsiure, 5 Tropfen konz. Schwefelsdure auf 100 cm® dest. Wasser.
Atzdauer etwa 8 sec.

Nach Busca ist 0,5proz. alkoholische Salpetersiure bei einer Atzdauer von
5—15 sec fiir Magnesium und seine Legierungen geeignet. Diese Verdiinnung
ist auch nach Beobachtungen von A. MEYER zu empfehlen, da stéirkere Losungen
in manchen Fillen bereits zu stark angreifen, besonders wenn es sich um Le-
gierungen mit einem eutektoidartigen Gefiigebestandteil handelt. Die ebenfalls
als Atzmittel gebriuchliche 2proz. wisserige Oxalsiure bewirkt in manchen
Fillen einen sehr starken und ungleichméaBigen Angriff. -

Bastien empfiehlt folgende Atzmittel:

1. 2proz. alkoholische Salpetersiure,

2.2 ,, . Salzsdure,
3.2 . Zitronensaure,
4.4 . Pikrinsiure.

Nach Angaben von Bastien kann das Kleingefiige je nach der Atzdauer
sehr verschieden sein. In aluminium- und kupferhaltigen Magnesiumlegierungen
kann die terndre Mg-Al-Cu-Verbindung alle Ténungen von Hellgelb bis
Schwarz durchlaufen. Die Verbindungen Mg,Al; und Mg,Cu firben sich
von Weill bis Rotbraun. Die terndre Verbindung Mg,CuzAl, wird durch
verdiinnte Ldsungen wenig angegriffen. Salzsdure bewirkt eine graue Fir-
bung.

Bei mittlerer Atzdauer stuft sich die Wirksamkeit der verschiedenen Atzmittel
in folgender Weise:

Atzmittel ] Zunehmende Angriffsgeschwindigkeit
| |
2yproz. alkoholische Salpeter- i ’ [{
sdure . . . . ... ... Magnesium — | Mg,Al Mg,CuzAl,
und der | 1
2yproz. alkoholische Salzsdure. ‘ magnesium- | Mg;Cu = Mg,CuzAl, Mg, Al
i reiche «-Misch- | ‘ i
2proz. alkoholische Zitronen- kristall ‘ ‘
sdure . . .. .. ... — . Mg,Al, Mg,Cu,Al,

I. A. Gaxn weist darauf hin, daB anorganische Siuren in wisseriger Losung
und neutrale Salze der Alkalimetalle den Nachteil haben, beim Atzen die Grund-
masse zu stark anzugreifen. Er fiihrt den ungleichen Angriff der Atzmittel auf
Kristallseigerung zuriick. Diese ist abhingig von der Abkiihlungsgeschwindig-
keit des Metalles und seinem Reinheitsgrad. Rasche Abkiihlung des Gusses und
Verunreinigung des Metalls ergeben in Knetlegierungen ausgesprochenes Zeilen-
gefiige als Folge der Kristallseigerung. Langsam abgekiihlter Gull zeigt wenig
oder gar keine Kristallseigerung.

Am besten eignet sich nach I. A. GANN 2proz. Salpetersiure fiir laufende
Untersuchung der verschiedensten Legierungen. Durch Anderung der Atztechnik
konnen die hauptsichlichsten Gefiigeerscheinungen mit diesem einen Atzmittel
sichtbar gemacht werden. Kurzes Atzen entwickelt Korngrenzen und hetero-
gene Bestandteile, lingeres Atzen bewirkt Kristallabbau und macht das
Primirgefiige sichtbar. Bewegung der Atzlosung oder der Schliffprobe beim
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Atzen erhoht die Gegensitze. Bei lingerem Atzen mit weniger verdiinnten
Sauren ersetzt der heftige Angriff das Atzwaschen, die Atzwirkung bringt
die Kristallseigerung weniger zum Ausdruck, deshalb wird das Priméargefiige
weniger deutlich. Das gilt sowohl fiir Losungen von Sduren wie von Am-
moniumsalzen. Beim Atzen mit Natriumkarbonatlosung ist Reiben erforder-
lich, da die Schlifffliche sonst von basischen Salzen bedeckt wird, die den
weiteren Atzangriff verhindern. Eine Ubersicht iiber das Verhalten ver-
schiedener Magnesiumlegierungen gegeniiber einer Reihe von Atzmitteln gibt
Tabelle (S.254).

HaveuToN und SCHOFIELD geben als Atzmittel fiir Magnesium-Zer-Legierun-
gen 4proz. alkoholische Salpetersdure oder eine Mischung von Salpetersiure,
Zitronensiure und Glyzerin an. Die Proben mit nahezu eutektischer Zu-
sammensetzung sind sehr briichig, deshalb werden sie zweckmiBig in Kunst-
harz eingebettet. Die Schliffvorbereitung erfolgt in {iblicher Weise durch
Handschleifen auf Schmirgelpapier und Handpolieren auf Samt mit einer
Polierpaste.

Hume-RoteErY und BurcHErs empfehlen fiir Magnesium-Silber- und
Magnesium-Gold-Legierungen ein Polieren auf Tuch mit Ol und Magnesium-
oxyd. Als Atzmittel dient TimortEFFsche Losung (4 Teile Chromsiure und
96 Teile Salpetersidure), von der eine alkoholische Verdiinnung von einigen
Tropfen auf 10 em?® Alkohol fir Magnesium-Gold und heterogene Magnesium-
Silber-Legierungen empfohlen wird. Homogene Magnesium-Silber-Legierungen
erfordern eine etwas stirkere Losung von etwa 18 Tropfen der Lésung auf
10 em3 Alkohol.

Atzmittel fiir Magnesium und seine Legierungen.
(Nach Metals-Handbook 1936.)

Atzmittel Zusammensetzung ‘ Anwendung Eignung
|
Essigsdure . . . . . . 10 proz. wasserige 1—2mal mit ge- Makrodtzung
Losung itrinktem  Watte-

‘bausch behandeln,
1 etwa 2 min

Oxalsgure . . . . . . 2proz. wisserige 'wie oben, 2—5sec|/fir GuB- oder Walz-
Losung 1 proben aus Reinmagne-

sium
Salpeterssure . . . . .| 2proz. wésserige wie oben entwickelt Kristallseige-
Losung : rung, geeignet fir die

meisten GuBlegierungen

Apfelsaure-Salpeter- 5proz. wisserige |Atzdauer 10—30 sec|fiir Knetlegierungen
sdure . . . . . . . Apfelsaurelésung
mit Zusatz von 2% [
Salpetersaure 1
Weinsteinsdure . . . . | 2proz. wisserige |Atzdauer 1020 sec|fiir Mg-Mn-Legierungen
Losung im Guf- und Walz.

zustand, ferner fiir Mg-
Al-Mn-Zn-Legierungen
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Nach R. W. James ist die ,,Glykolitzung den vorstehend genannten Atz-
mitteln vorzuziehen und deshalb vorwiegend gebriuchlich. Die Atzlésung setzt
sich wie folgt zusammen:

Didthylenglykol . . . . . . . . . 75 MaBteile
Wasser, dest. . . . . . . . . .. 24
Salpetersiure, konz. . . . . . . . 1 MafBteil

Die Glykoldtzung ermoglicht genaue Bestimmung und Trennung der ein-
zelnen Gefiigebestandteile, ohne dabei diese sowie die Grundmale stirker anzu-
greifen. Die Atzung wird folgendermaBen ausgefiihrt:

Eine kleine Menge der Losung wird auf ein Uhrglas gegossen; die mit den
Fingern oder mit einer Zange gehaltene Probe wird mit der Schlifffliche nach
unten nicht vertikal, sondern mit einer gleitenden Bewegung in die Fliissigkeit
getaucht. Der Boden des Glases darf nicht beriihrt werden. Nachdem die
Schlifffliche durch leichtes Hin- und Herbewegen der Probe véllig benetzt ist,
wird die Probe herausgenommen, nach oben gewendet, und die Gasblasen durch
Blasen entfernt. Die Atzdauer betrigt durchschnittlich 10—15 sec. Sollen das
Korngefiige und die Kristallseigerung bei GuBiproben entwickelt werden, ist
etwa 30 sec zu dtzen. Sobald die gewiinschte Atzwirkung erreicht ist, wird die
Probe in heiBes Wasser getaucht, am besten in ein Gefil mit kochendem Wasser,
und durch scharfes Blasen auf die Schlifffliche getrocknet.

Als Korngrenzenitzung fiir Knetlegierungen wird manchmal das Atzen
mit organischen Sduren bevorzugt (Zitronensiure 5% in Alkohol) oder die in
obiger Tabelle angefiihrte Apfelsdure-Salpetersiurelésung. Bei Anwendung
dieser Atzmittel wird Atzwaschen mit Wattebausch zur Verhinderung von Atz-
ablagerungen auf der Schlifffliche empfohlen. Bei der Zitronensiureitzung
werden die Proben wie oben beschrieben gespiilt und getrocknet, bei der Apfel-
sduredtzung ist nach dem Abspiilen in kochendem Wasser in Azeton nachzu-
gpiilen und mit HeiBlluft zu trocknen.

Nachweis von Sonderbestandteilen. Nach R. W.James (Metals Handbook 1939).

Alwminium. Alle handelsiiblichen Mg-Legierungen enthalten Al als Haupt-
zusatzmetall. Der als Mg,Al; angesehene Bestandteil (dessen Zusammensetzung
noch nicht als ganz feststehend angesehen werden kann) erscheint in primér aus-
geschiedener Form als weiBler, sich wenig von der Grundmasse unterscheidender
Bestandteil. Die Glykolitzung umreillt den Bestandteil und entwickelt ein be-
stimmtes Relief. Derselbe Bestandteil — durch Anlassen aus der festen Losung
abgeschieden — zeigt ein dem Perlit dhnliches Gefiige.

Zink. Fast alle zinkhaltigen Mg-Legierungen enthalten Aluminium. In
diesen Legierungen verbinden sich Al und Zn mit dem Magnesium zu einem
terndren Bestandteil von fast gleichem Aussehen wie die binire Mg-Al- oder Mg-
Zn-Verbindung. Auch aus der ternidren Verbindung scheidet sich durch Anlassen
ein perlitartiger Bestandteil aus.

Mangan. Alle handelsiiblichen Magnesiumlegierungen enthalten etwas
Mangan. Der Mn-haltige Bestandteil tritt meistens in Form rundlicher grauer
Eingchliisse auf, die ein starkes Relief zeigen und beim Polieren sehr leicht her-
ausgerissen werden unter Zuriicklassung von Lochern. Durch die Glykoldtzung
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wird der Bestandteil praktisch kaum angegriffen, er ist aber durch sein charak-
teristisches Aussehen leicht erkennbar.

Silizium. Silizium bildet mit Magnesium den Bestandteil Mg,Si. Uber etwa
1% tritt dieser Bestandteil in Form der sog. Chinesenschrift auf. Bei geringerer
Mengen erscheint Mg,Si in Form irisierender bldulicher Einschliisse, deren Farbe
durch die Glykoldtzung etwas vertieft erscheint.

Eisen. Eisen ist im Magnesium nicht loslich, es ist meistens kenntlich durch
das Auftreten von Hofen um die Einschliisse, die bei lingerem Lagern der Schliff-
proben eine rétliche Farbung annehmen.

Zinn. Bei hoherem Sn-Gehalt (etwa 6%) erscheint der Mg-Sn-Bestandteil
bei der Glykolitzung hell- bis dunkelbraun oder dunkelblau, je nach der Atz-
dauer. In gegossenen Legierungen wird deutlich Kristallseigerung entwickelt.
Unterhalb 6% und bei Anwesenheit von Al ist der Mg-Sn-Bestandteil durch seine

charakteristische Farbung von diesem gut zu unterscheiden.

Kadmium. Bei normalen GuBbedingungen wird Kadmium bei den iiblichen
Gehalten in Losung gehalten. Dariiber hinaus tritt es als komplexer Bestandteil
in eutektischer Form auf.

Kenntlichmachung von Gefiigebestandteilen in MagnesiumsandguBlegierungen
nach A.S.T.M.-Standards 1936.

L i Nachweis- . s Aussehen im gedtzten Zu-
Giinstigster  pyper Aussehen im ungedtzten stand (20 proz. Oxalsiure
Legierungsbestandteil Zustand | Minimal- Zustand 95 min)
oder Verunreinigung fiir den | gehalt
Nachweis —
f % Form Farbe Form Farbe
\
Aluminium in Rein-Mg gedtzt 2,0 globulitisch weil
in Mg-Leg. geatzt 2,0 globulitisch weill
Eisen in Rein-Mg ungeétzt | 0,03 eckig schwarz eckig schwarz
in Mg-Leg. ungeétzt | 0,03 globulitisch | schwarz globulitisch | schwarz
Kadmium in Rein-Mg mikroskopischer Nachweis nicht mdglich, da vollstindig in
in Rein-Mg Mg- und Mg-Legierungen loslich.
Kupfer in Rein-Mg gedtzt 0,5 Netzwerk | irisierend
in Mg-Leg. gedtzt 0,5 globulitisch grau
Mangan in Rein-Mg ungedtzt | 0,1 rundlich dunkelgrau | Netzwerk || dunkel-
in Mg-Leg. ungedtzt | 0,1 rundlich dunkelgrau | globulitisch grau
Nickel in Rein-Mg gedtzt 0,3 Netzwerk grau rundlich dunkel-
in Mg-Leg. geatzt 0,3 (5?)} globulitisch grau rundlich grau
Silizium in Rein-Mg ungedtzt | 0,03 Netzwerk grau Netzwerk | schwarz
in Mg-Leg. ungeiitzt | 0,03 globulitisch grau globulitisch grau
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Verhalten von Magnesium-GuBlegierungen gegen verschiedene Atzlisungen.
(Nach J. A. GANN.)

Legierung 2% HNO, | 2% HOl | 1% H,30. | 2% Hycr0, | 1o BNOs loo Nm,01
Reinmagnesium :
Korngrenzen . . . . . . scharf scharf scharf scharf scharf scharf
Kristallseigerung . . . . . wenig wenig wenig wenig keine keine
Eutektikum . . . . . . . — — — — — —
Grundgefige. . . . . . . gut gut gut gut schwach | schwach
Farbung C keine keine keine keine keine keine
Bignung . . . . . . .. ja ja ja ja ja ja
Magnesium-Kadmium:
Korngrenzen. . . . . . . keine keine zart keine keine zart
Kristallseigerung . . . . . stark stark stark stark stark stark
Butektikum . . . . . . — — — — —_ —
Grundgefiige. . . . . . . unangegr.| n. angegr. | .. angegr. | N, angegr. | N, angegr. | nn. angegr.
Farbung . . . . . . .. stark stark stark stark stark stark
Eignung . . . . . . .. nein nein ja nein nein ja
Magnesium-Aluminium :
Korngrenzen. . . . . . etwas etwas etwas scharf etwas | n.angegr.
Kristallseigerung . . . . . stark wenig wenig wenig wenig wenig
Eutektikum . . . . . . . gut gut gut gut gut schwach
Grundgefiige. . . . . . gut schwach | schwach | etwas gut etwas
Farbung . . . . . . .. — — — — — —
Eignung . . . . . . .. ja ja ja ja ja nein
Magnesium-Zink :
Korngrenzen. . . . . . . schwach | keine keine keine | schwach | keine
Kristallseigerung . . . . . etwas etwas stark stark etwas keine
Eutektikum . . . . . . . gut kaum | schwach gut gut gut
Grundgefige. . . . . . . schwach | kaum | schwach | schwach | schwach | kaum
Farbung . . . . . . keine stark etwas etwas keine keine
Eignung . . . . . . .. ja nein nein nein ja nein
Magnesium-Zinn:
Korngrenzen. . . . . . . keine keine keine | schwach | keine keine
Kristallseigerung . . . . etwas etwas etwas etwas etwas | etwas
Eutektikum . . . . . . . kaum kaum | schwach | kaum  schwach | schwach
Grundgefiige. . . . . . . n.angegr. | n.angegr.|n.angegr.| kaum |n.angegr.|n. angegr.
Farbung . . . . . . . . etwas etwas etwas etwas etwas etwas
Eignung . . . . . . .. nein nein ja nein ja ja
Magnesjum-Mangan :
Korngrenzen. . . . . . . scharf scharf scharf scharf scharf scharf
Kristallseigerung . . . . . étwas etwas etwas stark etwas etwas
Eutektikum . . . . . . . gut gut gut kaum gut gut
Grundgefige. . . . . . . schwach | schwach | schwach | schwach | schwach | schwach
Farbung . . . . . . .. keine keine keine keine keine keine
Eignung . . . . . . .. ja ja ja ja ja ja
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Verhalten von Magnesium-GuBlegierungen gegen verschiedene Atzlosungen (Fortsetzung).
(Nach J. A. GAxN.)

Legiernng - | 2% HNOs | 2% HOl | 1% H,S0, |2% H,Cro.! A 02 [10% NELC1

Magnesium-Kupfer: ‘
Korngrenzen. . . . . . . - | - — — — —
Kristallseigerung . . . . . —_ . — — — — —
Eutektikum . . . . . . . gut gut gut schwach gut kaum
Grundgefiige. . . . . . . schwach | schwach | schwach | schwach | schwach | kaum
Farbung . . . . . . .. keine keine keine keine keine stark
Eignung . . . . . . .. ja ja ja ja ja nein

Magnesium-Nickel:
Korngrenzen. . . . . . . — e — — —
Kristallseigerung . . . . . — T — — —
Butektikum . . . . . . . gut kaum kaum gut gut kaum
Grundgefiige. . . . . . . schwach | kaum kaum | schwach | schwach | kaum
Farbung. . . . . . . .. keine stark stark keine etwas stark
Eignung. . . . . . . .. ja nein nein ja nein nein

Die Bezeichnung ,,Eutektikum® bezieht sich auf als Sonderbestandteil auf-
tretende Zusatzmetalle, ob sie nun als Verbindung, Eutektikum oder in freiem
Zustand wie Mangan auftreten.

Zum Atzen werden die Proben vollstindig in die Atzlosung eingetaucht
und stdndig darin bewegt oder mit Wattebausch leicht dtzgewaschen. Die bei
manchen Legierungen auftretende Farbung, die besonders bei kadmium-, zinn-
und nickelhaltigen Legierungen auftritt, beruht auf einer Losung dieser Zusatz-
metalle und nachfolgendem Niederschlagen auf den magnesiumreichen Gefiige-
zonen. In manchen Fillen haftet der Niederschlag fest, in anderen ist er so
locker, daB er durch Atzwaschen oder Atzen in konzentrierteren Lésungen ver-
hindert werden kann.

d) Zwillingsbildungen in Magnesium und Mg-Legierungen.

Die in Reinmagnesium und homogenen Magnesiumlegierungen hiufig auf-
tretenden Zwillingsbildungen sind in ibrer Ursache umstritten. Die mit zu-
nehmendem Magnesiumgehalt um so ausgepriigter erscheinenden Zwillings-
bildungen kommen in rasch abgekiihlten GuBproben wie auch in homogenisierten
Proben nach Abschreckung vor, am zahlreichsten aber in geprefiten und kalt
verfestigten Proben.

PrrLips hilt sie fir eine Folgeerscheinung unsachgeméfien Schleifens und
Polierens, wenn sie sehr fein und dicht nebeneinanderliegen, wihrend durch
Abschrecken entstandene Zwillingsbildungen sehr lang und mehr verstreut
auftreten.

Mrissyer, HansoNn und ScamipT beobachteten Zwillingsbildungen nach
Ausscheidungshiirtung. Nach ScHMIDT sind die parallelen Linien verursacht
durch innere Spannungen als Folge der Alterungswirkung, deren Mechanismus
noch nicht vollig geklédrt ist.

Nach Ganns Auffassung erzeugt die der Homogenisierung folgende Ab-
schreckung geniigend mechanische Beanspruchung, um bei nachfolgender Wérme-
behandlung Zwillingsbildungen hervorzurufen.
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Abb. 55a—f. Auftreten von Zwillingsbildungen in Reinmagnesium und Magnesiumlegierungen. Atzung HNO,
0,5% .

Abb. 55a. PreBstange aus Reinmagnesium, 8 mm Durchmesser. (Vergr. X 200.)

Abb. 55b. Vergiitbare Knetlegierung (10% Al, 0,3% Mn). Prefstange 20 mm Durchmesser, vergiitet und kalt
verfestigt. Grundmasse aus Alpha-Mischkristallen mit feinsten sekundéren Ausscheidungen aus der gesiittigten
Losung. Zwillingsbildungen in Form feiner Parallelstreifen. (Vergr. X 200.)

Abb. 55¢. Gleiche Probe wie b, stiirker geitzt. Andere Probenstelle mit groberen Zwillingsbildungen. Beleuchtung
Planglas. (Vergr. x200.)

Abb. 55d. Gleiche Probenstelle wie ¢, Beleuchtung mit Prisma. Verstdrkte Kontraste. (Vergr. X 200.)

Abb. 55¢ w. 55f. Gleiche Probe wie b—d. Zwecks Koagulierung der feinen Sekundirausscheidungen im Bereich
der Sittigungsgrenze (380°C) 4 Stunden gegliht und langsam abgekiihlt. Bevorzugte Koagulierung in den
Korngrenzen und in den Zwillingslinien. (Vergr. x 1000.)
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Abb. 56a—f. Reinmagnesium, PreBstange 8 mm Durchmesser.
Abb. 56a. PreBgefiige mit Zwillingsbildungen. (Vergr. X 200.)
Abb. 56b. Gleiche Probenstelle nach Glithung bei 400° C. Abkiihlung an Luft. Zwillingsbildungen unveréndert,
geringes Kornwachstum, siehe das mit Kreuz bezeichnete Korn. (Vergr. X 200.)
Abb. 56¢. Gleiche Probenstelle nach Glithung bei 550° C, Abkiihlung an Luft. Nur noch Reste von Zwillings-
bildungen erkennbar. (Vergr. X 100.)
Abb. 56d. Gleiche Probenstelle wie Abb. ¢ nach Glihung bei 630° C und Luftabkihlung. Véllige Beseitigung
der Zwillingsbildungen. (Vergr. X 100.)
Abb. 56e. Probe erneut bei 630° C geglitht und in Wasser abgeschreckt. Vereinzeltes Auftreten neuer Zwillings-
bildungen. Ausschnitt von Abb. a und b in verkleinertem Mafstab. (Vergr. X 50.)
Abb. 561. Probe nach Gliihung bei 630° C und Abschreckung leicht gestaucht. Auftreten zahlreicher ausgepriigter
Zwillingsbildungen. (Vergr. X 100.)

Berglund-Meyer, Handbuch. 17
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Die Abb. 55 und 56 zeigen Ergebnisse von Beobachtungen und Versuchen
von A. MEYER. Das Auftreten von Zwillingsbildungen in Reinmagnesium und
in einer Mg-Al-Legierung mit 10% Al, 0,3% Mn, wird durch die Abb. 54a—f
veranschaulicht. Auch Knetlegierungen im ausscheidungsgehéirteten Zustand
lassen Zwillingsbildungen erkennen, wenn die Atzung linger als zur Feingefiige-
entwicklung notwendig ausgedehnt wird. Die Schlifffliche erscheint dann blaulich
schimmernd, die einzelnen Kristallite sind verschieden getont; und je nach der
Farbung heben sich die Zwillingsbildungen hell oder dunkel von der Grundmasse
ab (vgl. Abb. 55b—d). Beleuchtung mit Prisma erzeugt stirkere Gegensitze als
Planglasbeleuchtung.

Glithbehandlung im Bereich der Sattigungsgrenze bewirkt bei heterogenen
Magnesiumlegierungen mit Ausscheidungsbestandteilen Koagulierung der Aus-
scheidungsbestandteile, wobei Korngrenzen und Zwillingsbildungen deutlich in
Erscheinung treten (s. Abb. 55e und f). Danach ist anzunehmen, daff Zwillings-
bildungen nicht durch den Mechanismus der Ausscheidungshirtung entstehen,
sondern durch diese in verstirktem Mafle sichtbar werden. Dasselbe ist z. B.
auch bei der Ausscheidungshértung von Eisen durch Stickstoff der Fall (siehe
Abb. 38e und {, S.165).

Glithversuche zwecks Beseitigung von Zwillingsbildungen ergaben, daB hier-
fiir eine ziemlich hohe Temperatur erforderlich ist. Die Versuche erstreckten
sich nur auf Proben geringer Abmessungen (8 mm (), deshalb wurden die Proben
nur etwa 5 min auf den verschiedenen Glithtemperaturen gehalten, mehrstiindiges
Glithen der gleichen Proben bei 400° bewirkte jedoch ebenfalls kein Verschwinden
der Zwillingsbildungen sowohl bei Reinmagnesium wie bei Legierungen. Wie die
Abb. 56a—f zeigen, erfolgt Entfernung der Zwillingsbildungen bei Reinmagne-
sium erst bei etwa 630°C. Eine von dieser Temperatur langsam abgekiihlte
Probe zeigt keine Zwillingsbildungen mehr. Abschreckung der gleichen Probe
von 630°C in Wasser i3t vereinzelte neue Zwillingsbildungen entstehen, eine
Bestitigung der GaNNschen Annahme, dafl die Abschreckung eine geringe
mechanische Beanspruchung auslost.

Leichtes Stauchen der bei 630° C geglithten und abgeschreckten Probe be-
wirkt starke Zwillingsbildung (s. Abb. 561.).
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beim Tiefatzen mit Salz-
sdure 65.

fiir Gefiigeentwicklung mit
alkalischem Natrium-
pikrat 119.

Vorwirmen beim Tiefatzen
67.

Atzverfahren s. bei entspr.
Namen und bei den zu
itzenden Werkstoffen.

Atzwaschen 51.

Atzwirkung bei stehender
oder bewegter Losung

49.
Atzzangen 50. !
Alkalische Hydroxydlosung |
tiir Karbidnachweis in |
chromreichen Stahlen !
130. 3
Alkalisches Kaliumperman- |

ganat zum Nachweis
von Karbid und d-Eisen
in austenitischen Legie- |
rungen 131.

Alkalisches ~ Kupferkalium- |
zyanid zum Atzen von |
Wolframstihlen 136, |

Alkalische Natriumpikratlo- ‘
sung zur Sichtbarma-
chung desTannenbaum-
gefiiges von gegossenem
Manganstahl 134.

Alkalisches  Natriumpikrat
zum Nachweis von Kar-
biden und Wolframiden
in Schnellstihlen und
Wolframstéihlen 135.

— 8. a. unter Natrium-
pikrat.

Alkohol(e) :

als Losungsmittel 108.

EinfluB auf Angriffsge-
schwindigkeit bei Atz-
mitteln 108.

Einwirkung auf Kunstharz
10.

— auf Picein 5.

verschiedene fiir Kourba-
toffiatzmittel 108, 117.

zum Polieren 32, 226,
246,

zum Trocknen von Schliff-
proben 33.

Alpha-Eisen:
Nachweis neben Gamma- !
Eisen in V2 A-Stahl |

Sachverzeichnis.

nach Kaltbearbeitung
130.

Alpha-Eisen:

Nachweis in Invarstihlen
133.

Aloxit 17, 174—176.

Aluminate s. Einschliisse 159.

Aluminide, Nachweis 234 bis
245.

Aluminium und -Legierungen:
Atzmittel fir Aderung 45.
Atzmitteltabelle fiir Gefiige-

entwicklung und Son-
derbestandteile 241, 242,
Atzverfahren zur Unter-
scheidung intermediérer
Kristallarten nach Kel-
ler u. Wilcox und
A. Schrader 243, 244.
Dicke der Bearbeitungs-
schicht bei Schliffpro-
ben 14.
Eisen in — 239,
-— Nachweis durch FluB-
gaure 237.
-— — durch Natriumhydr-
oxyd 237.
— — durch Schwefelsaure
238.
— — durch  Vilellasches
Atzmittel 238.
Kupfer in — 240.
Nachweis durch Eisen-

nitrat 237.

— — durch  Eisensulfat
236.

— - durch  Pikrinséure
238.

— — durch Salpetersiure
236.

Korngrenzenitzung 231,

232, 233, 234, 241, 242.
Makroitzverfahren 227 bis
231.
Mikrodtzverfahren 231 bis
242,
Makroitzverfahren-Tabelle
228.
Mikroétzverfahren-Tabelle
241.
Mikrotomschliffproben225.
Nachbehandlung polierter
Proben 226.
Polierverfahren
225, 226.
Schliffprobenvorbereitung,
Tabelle 176, 177.

32, 176,
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Aluminium und -Legierungen
Schliffprobenvorbereitung,
verschiedene Verfahren
225, 226.
Wirkung alkal. Atzmittel
231, 231.
Aluminium-Bronze:
Atzmittel fir GuBzustand
191.
— kaltbearbeiteten
stand 191.
Vermeiden von Passivitit
beim Atzen von — 193,
verschiedene Atzmittel 192,
Aluminium, in Mg-Legierun-
gen 252, 253, 254.
Aluminijum - Kupfer - Magne-
sium :
Makro#tzmittel 228, 230.
Mikroatzmittel 233%, 236
bis 240.
Aluminium-Magnesium :
Atzen von — 233.
Aluminjumoxyd:
s. a. Tonerde 30.
als Poliermittel 30.
in Stahl 62.
Ausbrockeln beim Vorpo-
lieren 27.
Nachweis durch Tiefatzen
69.
Aluminium-Silizium, Makro-
atzmittel 229, 230.
Aluminium-Zink, Atzen von
231.
Ammoniak:
Atzwaschen fiir Kupfer 178,
mit schwach oxydierenden
Zusatzen fiir Kupfer
179.
Ammoniak - Kaliumperman-
ganat fiir Kupfer 179.
Ammoniak-Wasserstoffsuper-
oxyd f. Kupfer 178, 186.
fir Messing 182, 186.
far Reinsilber 222.
Ammoniummolybdat (Malet-
te) 57%, 58%, 162*, 165%.
Fehler beim Atzen 57, 58*.
fir Al-Mg-Leg. 241.
fiir Blei-Leg. 216.
Ammoniumnitrat fiir elektro-
lytisches Atzen von nicht-
rostenden Stéhlen 132.
Ammoniumpersulfat:
Wirkungsweise als Atzmit-
tel 38.

Zu-



284

Ammoniumpersulfat:
fir GuBeisen 149.
fir GuBnickel 197.
fir Kupfer 179.
fir Makrountersuchung
von Eisen und Stahl
73.
fiir Mikrountersuchung
kohlenstoffarmer Stahle
110.
fir Messing und Bronze
182.
fiir nickelreiche Stahle 133.
Ammonijumpersulfat-Wasser-
stoffsuperoxyd fiir Kup-
ferlegierungen 182.
Atzbeispiele  183—185%,
192%*,
Ammoniumpersulfat - Wein -

steinsdure fir Blei und
-Legierungen 215.
Ammoniumpolysulfid fiir

zinnreiche Lagermetalle207.

Ammoniumzitratanwendung
nach Tiefatzung 68.

Amylalkohol als Verdiin-
nungsmittel fiir Salpeter-
sdure 108.

Angreifbarkeit von Gefiige-
bestandteilen 3.

Angriffsgeschwindigkeit der
Atzmittel 37.

Anlassen, Einflul auf Tief-

atzung 70.
fiir stickstoffhaltige Ge-
fiigebestandteile 167.
s. ferner Atzanlassen.

Aperturblende bei Schrig-
beleuchtung 3.

Apfelsdure fiir Magnesium
251.

Arsen in Blei-Lagermetall
214.

Asphalt, syrischer zum Ein-
betten von Wolframdrih-
ten 158.

Atmospharisches Atzen von
Zink 203.

Aufbewahrungsmafinahmen
fiir Tiefatzungsproben 67.
fiir gedtzte Zinkproben

201.

Aufnahmen von Makroatzun-
gen 73.

AnlaBbehandlung zur Ent-
wicklung von Kraftwir-
kungslinien in Stahl 87.

Sachverzeichnis.

Anlafibestandteile in Stahl,
Nachweis durch Natrium-
pikrat 118.
Anladauver fiir geatzte Pro-
ben 56.
AnlaBfarben 54.
bei GrauguBproben 152.
Anlafiwirkung beim Schleifen
9.
Antimon, Atzmittel far Ade-
rung 45.
Antimon-Blei, Atzmittel 216.
Ausscheidungsbestandteile:
in Al-Leg. 233, 236, 240,
241.

in Blei-Antimon-Leg. 216.

in Magnesiumleg. 249, 252,
256.

in nichtrostenden Stihlen
131.

in stickstoffhaltigem Eisen
165.
Ausscheidungshértung
Mg-Leg. 255.
Ausscheidungskarbide :
Nachweis durch Ferrizyan-
kalium 129.

— durch Uberchlorsiure-
Kupfersulfat 131.

— durch Ammoniumnitrat
132.

Austenit, s. gehirtete und

hochlegierte Stihle.

neben Martensit in nicht-
rostenden Stahlen 128.

Austenitische KorngroBe, Atz-
mittel fir — 120.

Austenitische Elektroschwei-

von

Be 127*.
Austenitische  Nickelstahle
133*,
Baumann-Abdruck:

fur Primédrgefiigenachweis
von Gufeisen 95.

von GuBeisenproben 153.

von Bruchproben 100.

auf Filme oder Platten

100.
Baumann-Verfahren fir Ma-
krountersuchung  der

Schwefelverteilung in

Stahl und GuBeisen s.a.

Abdruckverfahren 96.
Ausfithrung 97.
Auswertung 99.
Einwirkungsdauer 98.

Baumann-Verfahren:
Konzentration der Schwe-
felsdurelosung 98.
Vorbereitung der Proben
98.
Baustahle, legierte, Atzver-
fahren fiir 121.
Bearbeitungsschicht,  Ent-
fernung durch abwech-
selndes Atzen und Po-

lieren (14. 15, 28,
124)%*,
—, Entfernen von — bei
Blei 210%*.

—, — von — bei C-armen
Stahlen 15*, 124%,
—,—von — bel Platin
220*,
Beleuchtungsarten:
bei  EinschluBunter-
suchungen 159.
bei mikroskopischen Unter-
suchungen 3.
Benzin beim Schleifen von
Blei 212.
Blankitzen (elektrolyt. Polie-
ren) 34.
Bleche, Probeentnahme 4.
Blechproben, Einspannen zur
Probenvorbereitung 4.
Blei:

Elektrolytisches Polieren
von 35.

Entfernen der Bearbei-
tungsschicht 210*.
Massenschliffproben  und
Mikrotomverfahren212.
Schleifen mit  Benzin

212.

Blei und Bleilegierungen:
— Atzverfahren 213.
— Polieren 32, 176, 210
bis 213.
— Schliffprobenvorberei-
tung 209.
—, — Tabelle 174.
—, — Verfahren nach Vi-
lella und Beregekoff
211.
—, —, — nach Lillpop 211.
—-, —, — nach Jones 212.
—, —, — nach Basset und
Snyder 212.
—, —, — nach Hanemann
und Schrader 213.
Bleibronze, Vorpolieren von
217.



Bleigliatte-Glyzerin als Ein-
bettmittel 6.

Blei-Kabel-Legierungen, Atz-
mittel fur 217, 218.

Bleikabelschuhe, Mikrotom-
schnitte 17.

Bleilagermetall,
214.

Blei-Natrium-Leg. 215.

Bleischeiben zum Schleifen
19, 20, 26.

Blei-Zinnscheiben zum Schlei-
fen 26.

Blei in Kupferlegierungen,
Atzmittel far 191.

und Eisen in Zink, Nach-

weis durch Atzmittel
203.

Blockquerschnitte von Eisen
und Stahl, Makrodtzung
77.

Borkarbid, Schliffherstellung
und Atzen von 157.

zum Schleifen von Hart-

metallen 156.

Braunit s. Nitride 166, 167.

Bromdampfe zur Vorbehand-
lung von Tiefatzungspro-
ben 68.

Bromsiltber-Gelatineschicht
fiir Abdruckverfahren von
Bruchproben 100.

Bromwasser fiir Blei-Zinn-
Atzungen 215.

Bronze (x), Atzverfahrenl82.
(x-6), Atzverfahren 188.
mit Bleizusatz 191.
GuB-und Knetgefiige von—

arsenhaltig

46%*,
Bruchflichen, Probenent-
nahme 3.
Bruchproben,  Schwefelab-

druckverfahren fiir 101.

Carborundum 17. ‘

Carborundumscheiben  mit
weicher Bindung fiir Hart-
metalle 155.

Carbosilit 17.

Cellophan zum Aufbewahren
geatzter Zinkproben 201.

Chinesenschrift-Bestandteil
in Al-Leg. 240.

Chlor im naszierenden Zu-
stand, Angriff durch —
122, 126, 159, 219.

Chlorgas bei Tiefétzungen 68.

Sachverzeichnis.

Chrom, Atzen von — 158.
Nachweis in Stahl oder
GuBeisen durch elektro-
lytisches Abdruckver-
fahren 103,
Chrom-Doppelkarbide 115.
Chromkarbid, Atzverhalten
140.
elektrolytisches Atzen mit
Ammonium- oder Na-
triumhydroxyd  oder
Zyannatrium 141.
Nachweis durch alkalische
Hydroxydlosung 130.
— durch alkalisches Ka-
liumpermanganat 131.
Unterscheidung von Va-
nadiumkarbid 141.
— von Chromsilizid 142.

. Chromite in Ferrochromlegie-

rungen 163, 168, 172.

Chrom-Nickel-Draht,
betten in Glas 7.

Chromoxyd als Poliermittel
30.

Chromoxyd-Wachs als Polier-
mittel 32.

Chromreiche Eisenlegierun-
gen, Atzverfahren fir —
121.

Chromsilizid, Unterscheidung
von Chromkarbid 142.
Chromstahle, Atzdauer beim

Tiefitzen 67.
elektrolytisches Atzen,Kar-
bidnachweis 130.
ferritische, Gefiigeentwick-
lung mit verschiedenen
Atzmitteln 124*,
hitzebestindige, Tiefatzen
70.
mit hohem Chromgehalt,
Atzmittel 121—129.
nichtrostende, Primérge-
fiigeentwicklung 79.
selenhaltige 130.
Sulfide in — 130.

Chrom und Chrom-Nickel-
Stiahle, Karbidnachweis
130.

—, Makroatzmittel 84.

Chrom-Nickel-Stahle, auste-

nitische Korngrofe 120.
Primérgefiigeentwicklung
77, 79.

Chrom-Nickel-Molybdén-

Stahle, Makrodtzmittel 84.

Ein-
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Chrom-Vanadium-Stéihle,
Atzdauer beim Tiefatzen
67.
Chromséure:
fiir elektrolytisches Atzen
von Nickelstihlen 130.
fir Kupfer 177.
zum Nachweis von Man-
gansulfid 162.

Chromséure-Ammoniumni-
trat fiir Silberleg. 222.
Chromséiure-Natriumsulfat
(Palmerton-Atzmittel)
fiir Zink 202.
Chromsiure-Schwefelsidure f.
Fe-Cr- u. Fe-Ni-Leg.
129.
— fiir Kupferleg. 188.
— fiir Silber-Kupfer-Leg.
222.
— zum Tiefatzen von Stahl
66.

Chromséure-Wasserstoff-
superoxyd fiir Kupfer-
leg. 190.
— fur Silberleg. 222,

Delta-Eisen, Nachweis in au-
stenitisch-ferritischen Leg.
131.
Delta-Ferrit, Nachweis neben
Austenit durch Ferrizyan-
kalium 129.

durch Pikrinséure-Kupfer-
chlorid 130.

durch Kaliumpermanganat
131.

Diamant-Bort fiir Schleifen
von Hartmetallen 155.

Diamantin 17.

Dissoziationsgrad  alkoholi-

scher Losungen 37.
von Elektrolyten 132.

Doppelkarbide, Atzverhalten
140.

Drahtproben, Einbettung in

Kunstharz 12*.
Hilfsvorrichtung zum Ein-

betten 7.
Dunkelfeldbeleuchtung  fiir
Einschlufuntersuchungen
159, 163.

Durchsichtige Einbettmasse
(Kunstharz) 11, 12.

Dynamoblech, Atzmittel fiir
141.
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Edelmetalle, Schliffproben-
vorbereitung 218.
—, Tabelle 174.
Atzverfahren 219, 224.
Eigenfarbe von Sonderbe-

standteilen in Aluminium- 1

legierungen 235.
Einbetten:

feiner Drihte 7.

in Glas 7.

in leichtschmelzende
tallegierungen 5.

in Isolierkitt 5.

in Kunstharz bei hoheren
Temperaturen 12.

in Kunstharz bei niedrigen
Temperaturen 13.

in Kunstharz ohne Druck
12.

in Siegellack 6.

in Schwefel 6.

in verschiedene Einbett-

Me-

mittel 6.
von Wolframdrihten 158.
zur Untersuchung von

Uberzugsschichten 4.
Einbettform 5.
fiir HartpreBmassen 11.
Einbettlacke 6.
Einbettmasse,
11, 12.
Einbettmittel 5.
Tabelle nach Ragatz 8.
vergleichende Unter-
suchung 6.
Einbettverfahren, fiir Wolf-
rampulver 157.
— far Wolframdrihte
158.
Einfliisse beim Atzen 48.
beim Tiefdtzen 68.
Einsatzhértung bei tiefgeditz-
ten Proben 72.
Einsatztiefe, Atzmittel fiir 90.
Einschliisse(n), Ausbréckeln
beim Schleifen 20, 21.
Nachweis und Unterschei-
dung von — 159.
Verhalten gegeniiber Atz-
mitteln (Tabellen) 168
bis 172.
Einschluuntersuchungen,
Atzverfahren fir —, 159
bis 173.
Schleifverfahren fiir —-, 20,
21.
Eintauchdtzung 51.

durchsichtig

Sachverzeichnis.

Eisen:
Gefligeentwicklung durch
HeiBatzungen 60.
in Al-Legierungen 237 bis
239.
inMg-Legierungen 253, 254.
Eisenblechproben, Einspan-
nen mit Kupferblech 5.
Eisenchlorid :
als Oxydationsmittel 38.
tiir Bleilegierungen 214.
fir Eisenlegierungen
(Makro) 78, 84, 87.
fiir Eisenlegierungen
(Mikro) 118, 120, 127.
fiir Kupferleg. 186.
fiir Nickelleg. 196.
fiir Reinaluminium
{Makro) 230.
fiir Zinnleg. 207, 209.

Wirkungsweise als Atz-
mittel 38.
zur Korngrenzenentwick-

lung in geharteten und
vergiiteten Stiahlen 120.
Eisen-Chrom- u. — — -Nik-
kel-Legierungen:
— — Makroatzverfahren
84, 85,
— —, — {Tabelle) 90—93.
— ~— Mikro#tzverfahren
121—-133.
— —, — (Tabelle) 144 bis
148.
~— — Qruppierung und
AtzmittelnachVilella
122,
Eisenkarbid:
im Héarte-AnlaBgefiige 118.
in Schnellstihlen u. Wolf-
ramstihlen 135, 136.
Nachweis durch Atzmit-
tel 113.

Verhalten bei elektroly-
tischem Atzen 115.

Eisenlegierungen:

Atz-AnlaBverfahren 54.

Kraftwirkungsfiguren 85
bis 89.

Makrodtzverfahren 61 bis
104.

— (Tabelle) 90.

Mikrodtzverfahren 105 bis
143.

— (Tabelle) 144.

Tiefatzungsverfahren 63 bis
72.

Eisenlegierungen:
Schliffprobenvorbereitung
14—36.
Seigerungsnachweis 74 bis
85.
Schwefelabdruckverfahren
94—104.
Eisen-Nickel-Legierungen
133.
Eisenoxyd als Poliermittel 30.
Eisenphosphid, Atzverhalten

140.
Nachweis im Steadit 149
bis 153.
Eisennitrat f. Al-Cu-Leg.
234.

fir Al,Cu-Nachweis 237.
Eisennitrid s. a. Nitride.
Art des Auftretens und
Nachweis 165.
Atzverhalten 140.
Eisennitridbildung b. Schlei-
fen 16.
Eisen-Sauerstoff-Legierun-
gen:
Aderung in — 75.
Atzverhalten von — 75.
Eisen-Silizium-Legierungen,
Atzmittel fir — 141.
Eisensulfat f. Al-Cu-Leg.
236.
Eisensulfid s. Sulfide.
Eisen-Wolframid, Atzverhal-
ten 140.
-, Nachweis
147.
—,— in Schnellstihlen
u. Wolramstahlen 135.
Eisen-Wolframkarbid, Nach-
weis 135—140, 147.
Eisenzement als Einbettmit-
tel 6.
Eisessig:
im Kourbatoff-Atzmittel
117.
in Abdruckverfahren 96,
103.
in Atzmitteln fiir:
Bleileg. 213—218.
Kupferleg. 194.
Nickelleg. 196, 198, 199.
Zinnleg. 209.
Elektrochemische Abdruck-
verfahren zur Makrounter-
suchung von Stahl auf
Seigerung und Schlacken
102.

135—140,



Elektrolytisches Atzen:

Verfahren 52.

glinstigste Atzbedingungen
filr Gefiigeentwicklung
nichtrostender  Stéhle
132.

in Salzschmelzen, fiir Pla-
tinmetalle 219.

Natur des Elektrolyten
39.

von Blei und -Leg.
215.

von Blei-Zinn-Leg. 215.

von Chrom 198.

von chromreichen Stéhlen
130.

von Kupfer 180.

von Kupfer-Zink-Legierun- |

gen (y u. £) 203.
von Nickel und -Legierun-
gen 197—206.
von Stelliten 157.
von Sonderstihlen
belle) 139.
von Wolfram 157.
von Wolframstihlen 137.
zum Nachweis von Kar-

(Ta-

biden in nichtrostenden |

Stéhlen 131.
zum Nachweis von Wolf-
ramkarbid 137.
Elektrolytisches Polieren
(Blankétzen) 34—36.
Elektrolyteisen 18, 31.
Elektrolytkupfer 40, 178*,
Elektronenmikroskop 61.
Elektronmetall 246.

Elektrostahl, Tiefitzung
70.

ElektroschweiBe, austeniti-
sche 127*,

Entfetten von Stahlproben
fiir Makrodtzungen 62,
Entkohlung bei tiefgedtzten

Proben 72.
Erhértungsbeschleunigung
bei Kunstharz 13.
Erwirmung der Proben beim
Schleifen 16.
Essigsdure:
fiir Kornflachenétzung von
Blei 214.
fiir Verzinnung und blei-
haltige Zinnlegierungen
207.
-Wasserstoffsuperoxyd fir
Blei-Natrium-Leg. 215.

‘ Farbunterschiede durch

! Ferrizyankalium, beim Oxyd-

Sachverzeichnis.

Atzen 43.

Fasergefiige, Entwicklung
durch Ammoniumper-
sulfat 74, 90.

in Stahlrundstangen 62. |
Faserverlauf bei tiefgedtzten
Proben 70, 71.
Fehler:
bei der Schliffprobenher-
stellung 16, 17.
bei Ammoniummolybdat-
dtzung 57.
Beurteilung nach  Tief-
dtzung 68. -
Walz- 62, 72,

Ferrit:

s.a. Alpha- und Delta-
Ferrit.

Atzabbau durch verschie-
dene Atzmittel 105 bis
111.

Atzbeispiele (11, 15, 18,
25, 31, 41, 42, 44, 54,
58, 105, 107, 109, 110,
124)*,

Farbung durch Anlassen 54.

— durch Atzmittel 50, 58,
110.

in GuBeisen 149.

Kornflichenitzung 106 bis
111.

Korngrenzenentwicklung
106—111.

im Manganstahl 134. ‘

Mikrountersuchung 105.

neben Austenit in nicht-
rostenden Stdhlen 128
bis 130.

abdruckverfahren 164.
zum Atzen von Wolfram
158.
zum Nachweis:
von Karbiden u. Wolf-
ramiden in Wolfram-
stahlen 135.
von Vanadiumkarbid
140.
zum Karbidnachweis:
in Chromstidhlen 131.
in nichtrostenden Stéh-
len 129.
in Vanadiumstihlen140.

zur Unterscheidung:

von Eisennitrid und Ze- |

mentit 166.
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Ferrizyankalium:
zur Unterscheidung:
von Zementit und Phos-
phid 150.
Ferrochromlegierungen, Ein-
schliisse in — 163.
Ferronickellegierungen, Atzen
von — 133, 199.
Filigranbestandteil
Legierungen 236.
Filter zur Erzeugung weillen
Lichts 235.
Filz als Polierstoff 19.
Flachétzung bei Nickel und
-Legierungen 200.
Flavit 166.
Flocken bei Tiefatzungen 71.
FluBiséure:
fiir Gefiigeentwicklung von
Aluminium und Legie-
rungen 231.
fiir Sonderbestandteile:
in  Al-Legierungen
237.
in Magnesium-Leg. 248.
zur Unterscheidung von
Einschlissen 161.
FluBsiure-Salpetersidure fiir
Hartmetalle 156.
FluBssure-Salpetersiure-Gly-
zerin:
fir Gefageentwicklung von
Aluminium 231.
zum Nachweis von Sonder-
bestandteilen in Al-Le-
gierungen 239.
FluBsaure-Salzsdure fiir Ma-
krodtzung von Alumi-
nium 227.
FluBséure - Salzsdure - Salpe-
tersiure:
fir Al-Cu-Leg. nach Dix
und Keller 233.
fiir Al-Cu-Leg. nach Fuf
233.
fir Makrodtzen von Alu-
minium 227.
Frysches Atzmittel:
fir Kornflichenidtzungen
und zum Nachweis
von Seigerungen 82,
89.
Kraftwirkungsfiguren
85, 89.
fir Eisennitrid 167.
Fullstoffzusatz bei Kunst-
harzeinbettung 13.

in Al

fir
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Gamma-Eisen, Unterschei-
dung von Gamma- und
Delta-Eisen durch Pi-
krinsgure - Kupferchlo-
rid 130.

Zwillingsbildung in — 60.

Gallussdure fir Zementit-

nachweis 114.

Gasblasen 69.

Gasblasenseigerungen 72.

Gefiigebildner von Stahl, Son-
derstahl und GuBeisen,

Verhalten gegeniiber Atz-
mitteln 140.
Gefiigeentwicklung bei hohen
Temperaturen 59.

Gefiigeentwicklung C-armer

Stihle 105%, 107*,

— durch  abwechselndes
Atzen und Polieren 15%,
124*,

Gefiigeerscheinungen an tief-
geidtzten Proben 71.
Gehartete Stahle:
Atzmittel 115.
Karbidabscheidung beim
Schleifen 19.
Karbidnachweis 118.
Korngréfie, austenitische
120.
Makrogefiige 64, 70.
ReiBlen in Sduren, 70, 103.
Verhalten bei Tiefatzung
70.
Weichfleckigkeit 64, 93.
Gelatinehaltige Atzmittel
zum Nachweis von Sul-
fiden 160.
Glas, Einbetten in — 6.
— von Wolframdrahten
158.
Glazunov-Verfahren fir Ma-
krountersuchungen mittels

elektrochemischer Ab-
druckverfahren 102.
Gleitlinien in GuBbronze

185%.

in Messing 183*.

in Reinstaluminium 231.
Gleitlinienbildung beim

Schleifen 17.
Glykolatzung fiir Magnesium

und -Legierungen 252.
Glyzerin, EinfluB auf Atz-

geschwindigkeit 126, 232.
Golaz-Kitt als Einbettmit-

tel 6.

Sachverzeichnis.
Gold, Einbettmittel fiir
— 6.
Gold und -Legierungen:
— Gefiigeentwicklung 221.

— Atzmittel s. a. Tabelle
Edelmetalle 224.
— Schliffvorbereitung s.
Tabelle 174.
Graphit:
Atzung fiir Messungen 149.
Ausbrockeln beim Schlei-
fen 22.
zum Schleifen von GuB-
eisen und Einschliissen
21, 24.
Erhaltung beim Schleifen
22, 23*,
Schwefel in — 149.
Grardsches Atzmittel 179,
188, 195, 199, 221, 224.
zur Farbung des f-Be-
standteils in Messing

179,
tiir Monelmetall 199.
GrauguB, siliziumreich,

Atzung mit Salpetersiure
149.

Grobschleifen 16.

GuBblécke, (Stahl-), Primér-
gefiige 79.

—, Schwefelabdrucke 99.

GuBbronze:

Eutektoid 187.
Tannenbaumgefiige 189.

GuBeisen:

Atzmittel fiir Gefiigeent-
wicklung 149.

Polieren von — 23—25.

Trockenpolieren 24.

Vorpolieren 27.

Primérgefiigeitzung 153.

Schleifverfahren:

~— nach Allen 24.

— nach Beregekoff
Forgeng 24.

— nach Priestley 24.

— nach Urban und Schnei-
dewind 23.

— nach Vilella 24.

— nach Ziffrin 24.

GuBformen fiir flissiges
Kunstharz 13.

GuBgefiige (Primérgefiige):
bei Aluminiumleg. 231.
bei Eisenleg. 48, 61, 71, 77,

79, 82, 84, 85, 93.
bei GuBeisen 153.

und

GuBgefiige (Primargefiige):
bei Kupferleg. 185, 187,
188.
bei Magnesiumleg. 249.
GuBkunstharze als Einbett-
mittel 9.

Hadfield-Stahl, Gefiigeent-
wicklung 134.

Halogene als Atzmittel 39.

Halteringe beim selbsttitigen
Schleifen und Polieren 26.

Haltbarkeit tiefgedtzter Pro-
ben 67.

Hirte der Einbettmasse bei
Kunstharz 13.

Harte-AnlaB8-Bestandteile in
Stahl, Nachweis durch Na-
triumpikrat 118.

HartgummigefiBe fiir FluB-
sdure 237.

HartguB, Atzen von 149.

Hartmetalle, Schliffvorberei-
tung 155.

Atzverfahren 156.

HartpreBmassen als Einbett-
mittel 9.

Hautbildung:
beim Atzen von Magnesium-

proben 248.
beim Atzen kupferhaltiger
Al-Legierungen 237.
bei TemperguBl, Verhalten
beim Atzen 154.

Heiflatzungen 60.

Einwirkung auf Kunstharz
11.

HeiBatzverfahren fiir Platin-
metalle 219.

Heynsches Atzmittel, Kupfer-
ammonchlorid 75.

Heyns Schwefelabdruckver-
fahren fiir Eisen und Stahl
94.

Hitzebestandige Stihle, Atz-
verfahren fiir 121.

Hobeln von Schliffproben
14.

Homale bei Schriigbeleuch-
tung 3.

Interkristalline Ausscheidun-
gen:

in nichtrostenden Stidhlen
131.

in Al-Mg-Legierungen 233.



Interkristalline Korrosions-
empfindlichkeit:
bei Al-Mg-Legierungen 233.
bei nichtrostenden Stahlen
123, 131.
Invarstahl, Nachweis des «-
Bestandteils 133.
Tonenzerstaubung, Atzen
durch — 60.
Iridium s. Platin.
Isolierkitt (Picein) als Ein-
bettmittel 5.
Angriff durch Losungs-
mittel 5.

Javellsche Lauge zum Atzen
von Wolfram 158.
Jod, Atzwirkung 39.
Jodazidlésung fiir Einschluf3-
untersuchungen 173.
Jodreaktion zum Nachweis
des Phosphors b. Schwefel-
abdruckverfahren 95.
Jodddmpfe bei Tiefatzungen
68.
Jodlosung::
Atzbeispiele von Ferrit 110.
fur Makrodtzmittel fir
Eisen und Stahl 61,
72, 113.
als Mikroatzmittel fiir koh-
lenstoffarme Stahle110.
fir Silberlegierungen 222.
fir zink- und kadmium-
reiche Legierungen 203.

Kadmium:
Atzmittel fir Aderung 45.
und -Leg., Atzen m.Chrom-
siure und Jod 202,
203.
in Mg-Legierungen 253,
254.
Kadmiumlot, Atzen von 202.
Kadmiumreiche Cd-Mg-Leg.
202.
Kalibrechweinstein 113, 160.
Kalilauge-Kupfernitrat  fiir
zinkreiche Legierungen 203.
Kalium —
-bichromat fiir Kupfer 179.
-bitartrat zum Nachweis
von Ferrit 113.
— zum Nachweis von Sul-
fiden 160.
Kaliumferrizyanid s. Ferri-
zyankalium.

Berglund-Meyer, Handbuch.

Sachverzeichnis.

Kaliumhydroxyd, fir Zink-
Kupfer-Legierungen 203.
oder Natriumhydroxyd fir

Zementitnachweis 113.

Kaliumnitratschmelze zum
Atzen von Borkarbid 157.

Kaliumpermanganat (alkal.):
fir Einschliisse 169.
fiir Zementitnachweis 115.
zum Atzen von Chrom- und

Vanadiumkarbid 141.
zum Atzen von Wolfram-
stihlen 136.
zum Karbidnachweis in le-
gierten Baustédhlen 121.
zum Nachweis von Karbid
und J-Eisen in austeni-
tischen Legierungen 131.

Kaltbearbeitung, Einfluf} auf
Atzergebnisse 48.
Nachweis bei Stahl 85,

8. a. Gleitlinien.
Kanaubawachs zur Ausfil-
lung pordser Proben 4.
Karbidabscheidung  durch

AnlaBwirkung beim Schlei-
fen 19.
Karbidausscheidungen, Nach-

weis in  nichtrostenden
Stéihlen 129,
Karbide:
im Chromstahl, Atzver-
halten 140.

im nichtrostenden Stahl,
Atzverhalten 140.

im Schnelldrehstahl, Atz-
verhalten 140.

Nachweis in Sonderstihlen
121.

Verhalten bei elektrolyti-
schem Atzen 115.

Karbidnachweis:

Atzmitteltabellen fiir
132, 137, 138, 139, 140,
147.

in austenitischen Leg. 131.

in Chromstihlen u. Chrom-
Nickel-Stahlen 130.

in Eisenlegierungen 104.

in legierten Baustdhlen121.

in Manganstihlen 134.

in Schnellstihlen und Wolf-
ramstihlen 135.

in Siliziumstihlen 142.

in verschiedenen Stéhlen
135.

Karborundum 17.
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Kathodische Zerstdubung, Ge-
fiigeentwicklung durch —
60.

Kobalt-Wolfram-Leg., Atzen
von — 158.

Kobalt -Wolframkarbid-Leg.,
Atzverfahren 157.

Kérniger (auch kugeliger) Ze-
mentit 114, 115, 119.

Kohlenstoffarme Stéihle, se-
kundares Zeilengefiige 75.

Kohlenstoffstahle:
Atzmitteltabelle fiir makro-

skopische  Gefiigeent-
wicklung 99.
— fiir mikroskopische Ge-
fiigeentwicklung 144.
Atzdaver beim Tiefatzen
67.

mit 1,1% C, makroskopi-
sche GuBblockuntersu-
chung 79.

gehartet, Martensitgefiige
119.

1% C, Tiefatzen von — 69.

Kohlenstoffverteilung, ma-
kroskopischer Nachweis 74.

Konigswasser:
fiir Nickel 147,
fir nichtrostende Stiahle

123, 124, 145.
fir Platinmetalle 219.
Einwirkung auf Kunstharz
10.

Kontrastatzung von Nickel
und Nickellegierungen 198.

Konzentration, genaue Ein-
haltung bei Atzlosungen 2.

Kornédtzung, Allgemeines 39.

Kornfarbung 54, 56.
Abbildungen 50, 54, 58,

109.

Kornflachenitzung :

"Abbildungen 41, 42, 46, 50,
107.

Allgemeines 39—41.

von Aluminium (Makro-)
227.

von Kisen 106—111.

von Kupfer 179.

von Messing 182.

Korngrenzenausscheidungen:

in austenitischen Stihlen
123, 131.

in ferritischen Chromstéh-
len 42*,

in Al-Mg-Legierungen 233.

19
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Korngrenzenétzung:
Allgemeines 39.
Abbildungen: 31,41, 42, 44,
46, 417, 50, 107, 109, 110,
232, 234.

von Aluminium 231—234.

vonAl, Al-Mg-Siund Al-Mn
durch  Phosphorséure
234.

von austenitischen Nickel-
stahlen 133.

von Bronze 46*, 185%.

von Ferrit 106, 112.

von gehirtetem Stahl 117,
120.

von Kupfer 178*.

von Kupferlegierungen im
Walzzustand 190.

von Magnesium-Knetlegie-
rungen 252.

von Messing 182.
Abb. 42, 181, 183, 184.

von nichtrostendem Stahl
124.

von Platin 220*.

von Schnellstahl 135.

von Zinklegierungen (kup-
ferhaltig) 202.

Korngrenzennetzwerke nach
Atzen bei hohen Tempera-
turen 60.

Korngrenzen und Tannen-
baumgefiige, gleichzeitige
Entwicklung bei Makro-
untersuchung von Stahl
und FEisen 82.

Korngrofle:
austenitische 120.
tiefgedtzter Proben 72.
von Schleif- und Poliermit-

teln 26.

Korrosionsempfindlichkeit
von Al-Mg-Leg. 233.
von nichtrostenden Stih-

len 131.

Korrosionsfiguren bei EHisen

85.

Korund 17.

Kraftwirkungsfiguren:

Abhingigkeit von  der
Stahlzusammensetzung
87.

Feingefiige von 146, 147.
Nachweis bei Stahl 85.
— bei Al-Cu-Leg. 241.
Kreide zum Entfetten von
Schliffflaichen 63.

Sachverzeichnis.

Kristallachsen, Lage
Schlifffliche 39.
Kristallfigurendtzung
von «-Messing 181%.
von «-fi-Messing 189%.
von Ferrit 41%*, 107*.
von Kupfer 40%,
von Nickelstahl 133.*
von Platin 40%*.
Kristallseigerung: 43.
in Aluminiumgufproben

zur

232,

in Eisen-Sauerstoffschmel-
zen 75.

Nachweis durch Atzen

46.

in MagnesiumgufBleg. 250.

in nichtrostendem Stahl,
Makrodtzmittel 85.

in Zinn-Wismut-Leg. 208.

Kupfer:
elektrolytisches  Polieren
von — 34.
Gefiigeentwicklung bei
hohen  Temperaturen
60.

Makrogefiigeentwicklung
durch elektrochemi-
sches Verfahren 103.

Silizide in — 190.

Verhalten gegen Atzmittel
37

Vorkommen und TUnter-
scheidung in Al-Legie-
rungen 240.

zum Einbetten von Wolf-
rampulver 157.

Kupfer und -Legierungen:

Atzmittel, Allgemeines 180.

— -angaben 176—195.

— fiir Aderung 45.

— -tabelle nach Metals
Handbook 186.

— nach Rawdon und Lo-
rentz 188.

GuBgefiige 189.

Makroatzmittel 182.

Polieren 29, 32, 175.

Probenvorbereitung 175.

Kupfer-Aluminium 191—193.
Kupfer-Beryllium 193.

Kupfer-Gallium 193.
Kupfer-Nickel 199.
Kupfer-Silber 194.
Getiigeentwicklung durch
kathodische  Zerstiu-
bung 61.

Kupfer-Silizium-Eisen,

Schliffprobenvorbereitung,
Atzmittel 193.

Kupfer-Palladium 194.
Kupfer-Zink 180—191.

Gefiigeentwicklung durch
kathodische  Zerstdu-
bung 61.

Kupfer-Zinn 180—191.
Kupferaluminid (ALCu),

Nachweis von —:

— durch Eisennitrat 237.
— durch Eisensulfat 236.
— durch Pikrinsiure 238.
— durch Salpetersaure 236.

Kupferammonchlorid :

als Mikrodtzmittel fiir koh-
lenstoffarme Stihle 110.
Mikrogtzmittel fiir
Kupferlegierungen 186.
neutral, Makroatzmittel fiir
Eisen und Stahl 75, 88.
saure Losungen von — fiir
Makroatzung :
von C-armen Stahlen 77,
78, 88, 90, 92.
von Kupferleg. 182.
von Aluminiumschwei-

als

Ben 229.
fir Makroatzung von
Al-Si 230.
Wirkungsweise als Atzmit-
tel 38.

Kupferhaltige Atzmittel fiir
Eisen und Stahl: 85—93.
tabellarische Zusammen-

stellungen 88—93.
zum Nachweis von Seige-
rungen 77—83.
zum Nachweis von Kraft-
wirkungsfiguren 85—89.

Kupferoxydul, Verhalten ge-
gen Atzmittel 176—179.

Kupfersalze in neutralen und
sauren Losungen als Ma-
kroatzmittel fiir Eisen und
Stahl 77.

Kupferscheiben zum Schlei-
fen von Hartmetallen 156.

Kupfersulfat als Makroatz-
mittel fiir Eisen und Stahl
7.

Kupferzyankalium  (alkal.)
fiir Fisen-Wolfram-Karbid
und Wolframid 136.

Kiinkelesches Atzmittel fiir
Sulfidnachweis 160, 164.



Kunstharz:

als Einbettmittel 9—14,
11%, 12%,

Erhéartungsbeschleunigung
13.

Haltbarkeit im fliissigen
Zustand 12.

zur Ausfiillung porgser Pro-
ben 4.

Lagermetalle auf Bleibasis
214.
auf Zinnbasis 206, 207, 209.
Latente Schleifkratzer 48.
Legierte Stihle s. unter Le-
gierungsmetall.
Leichtmetalle:
8. Aluminium 225—245.
s. Magnesium 246-—258.
Schliffprobenvorbereitung :
— Tabelle 176.

-— Polierstoffe fir — 32.
Leichtschmelzende Legierun-
gen als Einbettmittel 5.
Letternmetall s. Zinnleg. 205.
Lichtbogenschweillungen von

nichtrostenden  Stéhlen,
Atzmittel fiir — 131.
Lichteinfall bei mikroskopi-
schen Untersuchungen 3.
Lipowitzmetall als Einbett-
mittel 6.
Losungsmittel fiir Atzmittel
317.
— Einflisse beim Atzen 37.
Lotmetalle s. entspr. Grund-
metall.
Liuderssche Linien 85.
Luftblasenbildung, Vermei-
dung beim Atzen 51.
Lunkerbildung im  Stahl,
Nachweis durch Jodlosung
73.

Magnesium, Atzmittel fir

Aderung 45.
Magnesium  und  -Legie-
rungen:

Atzverfahren 248—258.

—— Tabellen 251, 254.

scheinbares Aderungsge-
fiige 248%*.

Schliffprobenvorbereitung
(Tabelle) 176.

—, verschiedene Verfahren
246-—248.

Zwillingsbildung in — 255,
256%, 257*.

Sachverzeichnis.

Magnesium-GuBlegierungen:
Verhalten gegen Atzlosun-
gen (Tabelle) 254.
Kristallseigerung in —
250.
Magnesium-Legierungen, Atz-
mittel far:
— Cer 251.
— Gold 251.
— Silber 251.
Magnesium-Legierungen, ver-
giithare 249*,
Magnesiummischung als Ein-
bettmittel 6.
Magnesiumoxyd als Polier-
mittel 30.
MagnesiumsandguBlegierun-
gen, Tabelle fiir Nachweis

von Gefligebestandteilen
253.
Magnesiumsilizid (Mg, Si),

Vorkommen und Unter-
scheidung in Al-Leg. 241.
Magnetpulververfahren:

zum Nachweis von Rissen
104.

zum Nachweis von «-Eisen
neben y-Eisen in V 2 A-
Stahl nach Kaltbear-
beitung 130.

Magnetstahl (6% W), Ge-
fugeentwicklung 128.
Makroétzmittel:
fir Aluminiumleg. (Ta-
belle) 228.

fiir Eisen und Stahl (Ta-
belle) 90—93.
fir Kupferleg. 182.
fir Nickel und -Leg. 200.
Makroatzungen
von Eisen und Stahl:
— Allgemeines 61.
— Kraftwirkungsfiguren
85.
— Primargefiigeentwick-
lung 74.
— Seigerungen 74.
— Tiefatzungen 85.
von Stahl-GuBblockquer-
schnitten 79, 99.
Makrodtzverfahren f. Ein-
schlufbestimmungen 159.
Makrogefiigeerscheinungen
bei Eisen und Stahl 71,
72.
Makroskopischer
von Rissen 103

Nachweis
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Makroskopische Unter-
suchungen, Probenvorbe-
reitung 14, 62.

Mangan in Mg-Legierungen
252, 253, 254.

Manganbronze, Atzmittel fiir
187, 190.

Mangan-Eisen-Doppelkarbid,
Atzung mit Natriumpikrat
134.

Manganoxysulfide 163.

Manganstahle:

Atzverfahren fiir Gefiige-

entwicklung 134.
Atzverfahren fiir Karbid-
nachweis 134.

Mangansulfid-Einschliisse
159.

Atzen mit
Saure 118.

Nachweis durch Schwefel-
siure 161.

Mangansulfid-Eisensulfid
130.

Manganverteilung im Stahl
81.

Marblesches Atzmittel fir
nichtrostenden Stahl 128,
146.

Martensit, s. gehéirtete Stéhle
115—118.
Karbidabscheidung beim

Schleifen 19.
tetragonal, Nachweis durch
Atzung 119.
Martensitgefiige abgeschreck-
ter Kohlenstoffstihle
120.

Martensitumwandlung, Nach-
weis mit alkalischem Na-
triumpikrat 119.

Maschennummer fiir Schleif-
mittel 17.

Maschinenbearbeitungsspu-
ren, Beseitigung von —
72.

Messing («x), Atzverfahren

182, 183*, 189*,
(a-B), Atzverfahren 188.
elektrolytisches Polieren

von — 34.
mit Bleizusatz 191.

Metallegierungen, leicht-
schmelzende als Einbett-
mittel 5.

Metallische  Einbettungen,
EinfluB beim Atzen 8, 50.

19*

schwefeliger



292

Metallniederschlage, elektrol.,
Vorbereitung zur Unter-
suchung 4.

Metalliiberziige:
als Einbettmittel 9, 11%*,
(Cu, Ni) auf Stahl, Messing

und Zink: Probenvor-
bereitung und Atzmit-
tel 194, 199.
Probeentnahme 3.
Vorbereitung fiir Unter-
suchung 4.
Metanitrobenzolsulfonsédure
199, 204, 207, 209.
fiir GuBeisen 149,
fiir gehértete und vergiitete
Stihle 118.
fiir ungehartete Stéhle
113.
Methylalkohol :
Destillation von 142.
im Kourbatoff-Atzmittel
117.
als Losungsmittel 108.

Mikrodtzverfahren s. Werk-
stoffe.

Mikrodtzungen, Allgemeines
bei Stahl und Eisen 104.

Mikrotomverfahren fiir Blei
212.

Mikrotomschnitte von Magne-

sium 247.
von weichen Werkstoffen
17.

Molybdinstahle, Atzdauer
beim Tiefatzen 67.

—, Atzmittel 121, 145.

Monelmetall:

Atzmittel s. Tabellen 184,
199, 200.

— fiir GuB-, Walz- und
Glithzustand 199.

eleltrolytisches Atzen 198.
-plattierung auf  Stahl
200,

Murakamisches Atzmittel:

Angabe der Zusammen-
setzung 114.

fiir Karbidnachweis in ge-
glihten Chrom- und
anderen Stidhlen 131.

fiir Titankarbidnachweis in
Fe-Ti-C-Leg. 131.

fiir Wolframstéhle 135.

fiir Zementitnachweis 114.

fiir Vanadiumkarbid 140.

Sachverzeichnis.

Natriumbenzoat, alkalisch,
fiir Zementitnachweis 114.
Natriumbichromat fiir Mes-
sing, Bronze und Neu-
silber 185.
Natriumchlorid fiir elektro-
lytisches Atzen von Chrom-
legierungen 159.
Natriumchloridschmelzen fiir
Gefiigeentwicklung ~ von
Platin 219.
Natriumhydroxyd:
fiir Blei-Zinn 215.
fir Karbide und Wolf-
ramide in Wolframstah-
len 135.
fiir Makroatzung von Alu-
minium 227,
fir Mikrodtzung von Alu-
minium 231.
fir Unterscheidung von
Aluminiden 237, 238.
fiir Zink und -Leg. 203.
Natriumhydroxyd-Wasser-
stoffsuperoxyd fiir Fisen-
wolframid und Eisen-Wolf-
ramkarbid 136.

Natriumpikrat,  alkalisch:
Herstellung der Losung
113.

zum Nachweis:
von AnlaBbestandteilen
und von Eisenkarbid
im Stahl 118.
von Karbiden undWolf-
ramiden 135.
von Primérgefiige in
GuBeisen und Tem-
pergull 154,
von Sulfiden 160.
von Zementit 113, 150.
zur Schwirzung von Sili-
ziumferrit 142.
Natriumpikratfarbung  fiir
Primérgefiige von GuB-
eisen und Tempergufl 154*.
Natriumpikrat, kochend, Ein-
wirkung auf Kunstharz 10.
Natriumpikrat, neutral:

Herstellung der Losung
136, 150.

zum Nachweis von Phos-
phid 150.

fir Unterscheidung von
FEisen-Wolframid und
Eisen-Wolframkarbid in
Schnellstahlen 136, 138.

Natriumplumbat, alkalisch,
fiir Zementitnachweis 114.

Natriumsulfat-Chromséiure
fiir Makrodtzung von Rein-
aluminium 230.

Natriumzitrat-Behandlung
nach Tiefatzung 68.

Natriumzyanid fiir elektro-
lytisches Atzen von 18/8-
Stahlen 131.

Neusilber, Atzmittel, 196 bis
199.

s. a. Tabellen 186, 200.

Nichteisenmetalle, Schliffpro-
benvorbereitung (Tabelle)
174—176.

Nichtmetallische Einschliisse

s. Einschliisse.

Schliffprobenvorbereitung
21.

Nichtrostende Stéhle:
Atzdauer beim Tiefatzen 67.
Atzmittel:

fiir Gefiigeentwicklung
123—130.

fiir Karbidnachweis 130
bis 133.

— (tabellarische
sammenstellung)
145.

Primargefiigeentwicklung
durch Makroatzmittel
85.

Vorpolierverfahren 29.

Nickel:

Nachweis durch elektro-
chemisches Abdruck-
verfahren 103.

Nickelchlorid statt Kupfer-
chlorid in Makrodtzmitteln
83, 88, 89.

Nickelund Nickellegierungen :
Atzmittel fiir Aderung 45.
Atzverfahren 196—200.
— (Tabelle) 200.
Schliffprobenvorbereitung,

Allgemeines 195.

— (Tabelle) 174.

Nickel-GuBlegierung, schwe-
fel- und hitzebestandig,
Atzmittel fiir — 199.

Nickellegierungen, Atzmittel

fiir:
Nickel-Beryllium 199.
Nickel-Chrom 199.
Nickel-Kupfer 199.

— elektrolytischesAtzen53.

Zu-



Nickelstihle:

austenitische, Atzmittel
133*.

elektrolytisches Atzen 130.

Tiefatzungen 64.

—, Atzdauer 67.

Nickelstdhle und Nickel-

Chrom-Stéhle;
elektrolytisches Atzen 130.
elektrolytisches Polieren

von — 36.
Karbidnachweis 130—132.
Makroatzungen 77, 84.
Mikrodtzungen 121—130.
Tiefatzungen 66.

—, Atzdauer 67.

Nickeliiberziige auf Stahl194,
199.
elektrolytisches Atzen 198.

Nitranilin 117.

Nitride s. a. Eisennitrid und
Einschliisse 159.
Abscheidung in Korngren-

zen, Gleitlinien wund

Aderung 165%.
Atzverfahren 147, 166.
Auftreten 165, 166.
Nachweis 147, 165, 166,

167.

Nitrierschichten, Atzmittel
fiir — 143, 147, 167.

Nitrierte Stahle:
Gefiigeentwicklung 142.
Tiefenbestimmung von Ni-

trierschichten 142, 147.

Nitroaustenit 143.

Nitrobenzol 120.

Nitrophenol 116, 117.

Oberflichenfehler bei tief-
geiitzten Proben 72.
Oberflichenhaut,  Bildung
durch Brom-Jod-Dampfe
und Schwefelwasserstoff 56.
Oberflichenschleier bei Ge-
fiigebestandteilen in Al-Le-
gierungen 235, 237.
Oberflichenuntersuchungen,
Schutzschichten fir — 9.
Oberflichenverdnderung
beim Schleifen 16.
Oberhoffersches Atzmittel:
fiir Phosphorverteilung
(Seigerungen) 81, 91.
fiir Primérgefiige von Guf-
eisen 153.

Sachverzeichnis.

Oberhoffersches Atzmittel:

fiir Primérgefiige von Stahl
47, 48, 82.

fiir Priméargefiige von sauer-
stoffhaltigem Stahl 75.

Zusammensetzung 81.

Osmium s. Platin 219.

Oxalséure:
fir Magnesium 251.
fiir Unterscheidung von

Sulfiden 161.

Oxyde 159.

Atzverfahren fiir — 163.

Oxyde neben Sulfiden 162%,
163.

Oxydeinschliisse, Nachweis
durch  Abdruckverfahren
164.

Oxydhéute in Aluminiumleg.,
Sichtbarmachen von 233.

Oxydschichten auf metalli-
schen Oberflichen 55.

Oxydierende Angriffsmittel
39.

Oxydische Einschliisse in Fer-
rochromlegierungen 163.
Oxydische Haut bei Temper-

quB 154%, 162*,

Oxysulfide 163.

Palladium und -Legierungen,
Getiigeentwicklung 221.
Palmerton-Atzmittel:  zum

Atzpolieren von Zink und
-Legierungen 175, 201.
Zusammensetzung 202, 204.
Paraffin: beim Schleifen 19,
20, 24, 25.
zum Ausfiillen poréser Pro-
ben 4.
ParaffingefiBe fiir FluBsaure
49,
Paraffin in Petroleum zum
Schleifen 174, 176.
Paranitrophenol statt Tri-
nitrophenol (Pikrinsaure)
fiir Fe-Mn-Doppelkarbide
134.
Passivitat: beim Atzen von
Aluminiumbronze 193.
beim Atzen von Chrom-
legierungen 38.
Perlit, giinstigste Atzarten
105%, 112%*, 113.
in Gufleisen 149.
in Wolframstahlen 136.
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Perlitartiger Bestandteil in
Mg-Legierungen 252.
Petroleum: beim Schleifen
von Magnesium 246,
247,
beim Schleifen von Nicht-
eisenmetallen 174, 176.
Phasen, Unterscheidung von
— in gehéartetem und an-
gelassenem Stahl 118—120.
Phosphidnachweis in  GuB-
eisen 149—153.
mit Ferrizyankalium 150,
151*.
mit neutralem Natrium-
pikrat 147, 150.
durch  AtzanlaBverfahren
151—153.
Phosphideutektikum in GuB-
eisen:
Menge und Verteilung 149.
Nachweis durch Tiefatzung
in GrauguB3 149.
pseudobinar 149, 150.
ternir 149, 150.
Untersuchungsverfahren
nach Kiinkele 153.
Phosphor-Abdruck nach Can-
field 83.
Phosphorsaure:
fir Al-Mg-, Al-Mg-Si-, Al-
Mn-Leg. 233, 242.
zum Atzen von Wolfram
158.
zur Gefiigeentwicklung von
GuBeisen 149.
Phosphorsiure-Flusaure fiir
Makrodtzung von Al-Cu-
Mg-Legierungen 230.
Phosphorseigerungen im
Stahl:
Atzmittel fiir makroskopi-
schen Nachweis 74.
— fiir  mikroskopischen
Nachweis 146.
Beurteilung des Seigerungs-

grades mit TFryschen
Atzmitteln 82.
Nachweis durch kupfer-

haltige Atzmittel 74 bis
95.
Atzmittel-Tabellen 88—93.
Phosphorverteilung in Stahl,
makroskopischer Nachweis
74.
Photookulare bei Schrigbe-
leuchtung 3.
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Picein (Isolierkitt) als Ein-
bettmittel, 5.
Pikrinséure:
fiir Gefitgeentwicklung von
GuBeisen 149.

fur geglithte und gewalzte
Kohlenstoffstahle 111.

fiir gehértete und vergiitete
Kohlenstoffstahle 117.

fiir kohlenstoffarme Stihle
116.

fiir Makrodtzung von Stahl
71.

fir Mikroatzung von Stahl
106.

zum Nachweis von Kupfer-
aluminid (Al,Cu) 238.

in Azeton fiir Blei und Blei-
Legierungen 215.

Pikrinsdure-Kupferchlorid
zur Unterscheidung von -
und ¢-Eisen in nichtrosten-
den Stahlen 130.

Pikrinsure-Salpetersiure
fir gehédrtete und ver-
giitete Stahle 117.

Pikrinsaure-Salzsiure
fiiraustenitische KorngrsBe

geharteter Stahle 120.
fiir Atzabbau von Ferrit
106.
fir Nickelleg. 197.

Planglas bei Schrigbeleuch-
tung 3.

Plastische Masse fiir Abdruck-
verfahren 101.

Platin und -Legierungen:
Gefiigeentwicklung 218,

220%.
Probenvorbereitung 218.

Platin und Platinmetalle,
Atzverfahren fiir 219.

Platindraht:

Einbetten in Glas 7.

Einbetten in Kunstharz
219.

Einbetten in Metallhalter
219.

Plattierungen, Vorbereitung
zur Untersuchung 4, s. a.
Metalliiberziige.

Polarisiertes Licht fir Kin-
schluffuntersuchungen 159,
163, 168, 280.

Polieren und abwechselndes
Atzen s. entspr. Werkstoffe.

Poliergeschwindigkeit 32.

Sachverzeichnis,

Poliermittel 30.
Polierpasten 27.
Polierscheiben aus Paragum-

mi fir Wolframdriahte
158.

Polierstoffe 32.

Poliertuch,  Beschaffenheit

und EinfluB auf Polier-
wirkung 30, 31*.
Polierverfahren 29, 33.
selbsttétige 25.
Porése Proben, Ausfillung 4.
Prefidruck bei Einbettung in
Kunstharz 11.
PreBkunstharze als Einbett-
mittel 9.
Primérausscheidungen in Mg-
Leg. 249%, 252%,
Priméare Korngrenzen 42, 43,
46%, 47*.
Primérgefiige: (s. a. Gulige-
fiige, Tannenbaumgefiige):
Nachweis bei Eisen und
Stahl durch kupferhal-
tige Atzmittel 74—85.
Primérgefiigedtzung: 46.
nach Oberhoffer 48.
von austenitischen Stédhlen
85.
von GuBeisen 153 und
Tempergull 154%.
von Magnesiumleg. 250.
von nichtrostenden Chrom-
stahlen 85.
von V2 A-Stahl 128.
Probenvorbereitung fiir —
62.
Primér- und Sekundérgefiige
in StahlformguBl 47%,
Prisma bei Schriagbeleuch-

tung 3.
Probenentnahme 3.
Probenhalter beim selbst-

tatigen Schleifen und Po-
lieren 25.
Probenvorbereitung: 3.
fiir makroskopische Unter-
suchung von Eisen und
Stahl 62.
fir Tiefatzung mit Salz-
sdure 65.
Pulsifersches Atzmittel :
Abbildungen von Atzbei-
spielen 184%.
fiir Kupferlegierungen 29.
zum Atzpolieren von Kup-
ferlegierungen 29.

Pulsifersches Atzmittel:
zur Farbung des f-Be-
standteils in Messing
185%.
Zusammensetzung 29.
Pyrogallol fiir Zementitnach-
weis 114.

Quecksilberchlorid fir
Schwefelabdrucke 94.
Quecksilberchloriir  fiir Ni-
trierschichten 143,
Quecksilbernitrat fiir nicht-
rostende Stahle 128,
Quecksilberprobe zur Aus-
lésung von Spannungen in
Messing 195.
Quecksilberzyanid fiir elek-
trolytisches Atzen 139.
Querproben bei Tiefdtzungen
71.
Querrisse in Schienen 80.

Rekristallisationsgefiige von
Aluminium und Leg. 233.

Reinaluminium, Korngren-
zendtzmittel 241, 242,

Reiflen von Stahl in Sauren
103.

Reliefbildung beim Polieren
30.

Reliefpolieren 19, 33.

Rhodium s. Platin 219.

Risse:
Abdruckverfahren 104.
bei Tiefitzungen 71.
Ermiidungs— im Stahl 92.
Harte— im Stahl 92.
makroskopischer Nachweis

92, 103.

Quer— in Schienen 80.
Schleif— im Stahl 72, 92.

Roheisen, weilles, Gefiigeent-
wicklung 149.

Rostentfernung  bei
dtzungsproben 68.

Rostfreie Stihle, Atzverfah-
ren fiir 121.

Ruthenium s. Platin 219.

Tief-

Sigen, unter Vermeiden von
Verformung 4.
Salpetersdure:
fiir Al,Cu-Nachweis in Al-
Cu-Legierungen 236.
fir Entfernung der Haut-
bildung beim Atzen von
Al-Cu-Legierungen 237.



Salpetersiure:
fiir Gefiigeentwicklung:
— von Gulleisen 149.
— kohlenstoffarmer Stéhle
108.
— ungeharteter
stoffstahle 112.
— von Kupferlegierungen
176.
— von Magnesium 248,
250, 251.
— von Nickellegierungen
196.
— von Zinn und -Leg. 206.
— von zinn- und bleireiche
Legierungen 213.
— von Zink 101.
fiir Tiefitzung von Stahl
63.
Salpeterséure-Chromséure:
fir  Primargefiigeitzung
von GuBeisen 153.
fiir Zink 202.
Salpetersiure-Eisessig  fir
Blei und Bleilegierungen
114.
Salpetersiure-Essigsdure fiir
Nickellegierungen 196.
Salpetersaure-Flufsiure fiir
austenitische Fe-Cr-Ni-
Leg. 129,
Salpetersiure
mitteln:
in Amylalkohol zur Gefii-
geentwicklung von ge-
héirteten und angelasse-
nen Stéhlen 116.
in Athylalkohol zum Vor-
jtzen von gehértetem
Manganstahl 134,
in Athylalkohol zur Ge-

Kohlen-

in Losungs-

fiigeentwicklung ~ von
Stahlen 116 u. Al-Mg-
Leg. 236.

in Glyzerin zur Unter-
scheidung von Austenit
und Martensit 117.

in Methylalkohol und Ni-
trobenzol zum Nach-
weis von Hérte-Anlaf-
Bestandteilen und Kar-
biden 120.

in Nitrophenol zur Gefiige-
entwicklung von ge-
hirtetem Stahl 117.

in Wasser fiir Al-Cu-Leg.
236.

Sachverzeichnis.

Salpetersiure-Nitranilin zur

Gefiigeentwicklung  von
Stahlen 117.
Salpetersiure-Salzsdure  fiir

Silber und -Legierungen
222,
Séubern:

der Oberfliche von Eisen
und Stahl fiir Makro-
atzungen 62.

von Schliffproben nach
dem Schleifen 19.

von Schliffproben
dem Polieren 33.

Sauerstoff im Eisen, Einflu
auf Makrodtzungen mit

Cu-haltigen Atzmitteln 74,

75,

Séuren:

als Erhirtungsbeschleuni-
ger bel Kunstharz 13.

als Atzmittel s. unter ent-
sprechendem Namen.

Atzwirkung 37.

Salzsiure:

Konzentration und Menge
fir Tiefatzung von
Stahl 65.

als Makroitzmittel fiir
Zink 201.

fiir austenitische Korn-
grofle 120.

fir Blei, Zinn, Antimon
und ihre Leg. 214.

fiir Eisen-Chrom-Nickel-
Legierungen 123.

fiir Magnesium 250.

fiir Nickel 196.

fiir Tiefatzung von Stahl
64.

fiir Zink und -Leg. 201.

fir Zinn und -Leg. 206.

Salzsiure-Athylalkohol

fiir Gefiigeentwicklung von
Stahlen 115.

fiir Korngrenzendtzung in
austenitischen Nickel-
stahlen 133.

Salzsiure-Chromsiure  fir
wirmebehandelte Chrom-

Nickelstiahle (V2 A) 127.

Salzsdure-Eisenchlorid

fir ~ Blei-Antimon-Legie-
rungen 214.

fiir Kupfer 177.

fiir Kupferleg. 182, 186.

nach
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Salzsiure-Eisenchlorid
fiir nichtrostende
127.
fiir Nickel 196.
Salzsiure-Eisessig in Alkohol
zur Gefiigeentwicklung von
Stahlen 117.
Salzsiure-Kaliumchlorat
fir Korngrenzenentwick-
lung u. Atzfiguren bei
Zinn 206.
Salzsiure und Kupfersalze
fiir nichtrostende Stahle

Stihle

128.
Salzsaure-Nitrophenol — zur
Gefiigeentwicklung ~ von

Stahlen fiir Mikrounter-

suchung 116.
Salzsidure-Pikrinsédure

fiir Atzabbau von Ferrit

106.
fiir austenitische Korn-
grofie 120.
fuir Nickel und -Leg.
196.

Salzsdure - Quecksilbernitrat
fur nichtrostende Stahle
128.
Salzséure-Salpetersdure s. a.
Konigswasser.
Salzséure-Salpetersiure:
fiir Blei-Zinn-Leg. 206.
fiir eutektische Blei-Zinn-
Legierungen 214.

fiir Gefiigeentwicklung von
nichtrostendem  Stahl
124.

Salzschmelzen

fiir Atzen von Borkarbid
157.

fiir Gefiigeentwicklung von
Platin und -Leg. 219.

Seifenwasser:
als Uberzug fiir gedtzte

Zinkproben 201.

Verdiinnungsmittel
beim Vorpolieren 24,
25, 27, 175.

Verdiinnungsmittel

beim Polieren 25, 28,

174, 176, 247.

Seifenwasser-Glyzerin = zum
Vorschleifen von GuBeisen-
proben 24,

Seigerungen :
bei Tiefatzungen 71.
Einflufl auf Tiefatzung 70.

als

als
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Seigerungen :
in Eisen und Stahl, Nach-
weis mit kupferhaltigen
Atzmitteln 74—84.
(Tabelle) 91—93.
Makronachweis durch elek-
trochemisches Abdruck-
verfahren 102.
s. a. Kristallseigerungen.
8. a. Phosphorseigerungen.
Sekundire Ausscheidungen in
Mg-Legierungen 252, 255.
249%, 25T*.
Sekundidre Korngrenzen 42.
46*, 47*.

Sekundires Zeilengefiige 75.
Sekundarzementit, Nachweis
in Wolframstidhlen 136.
Selbsttitiges Schleifen und

Polieren 25.
Selenide in selenhaltigen
Chromstahlen 130.
Siegellack als Einbettmittel 6.
Siemens-Martin-Stahle(n) :
Schlackeneinschlisse in —
161.
Nitrieren von — 86.
Silber:
Atzmittel fiir Aderung 45.
Makrogefiigeentwicklung
durch elektrolytisches
Abdruckverfahren 103.
und -Legierungen:
— Schliffprobenvorberei-
tung 221.
— 8. a. Tabelle 174.
Atzverfahren 222.
Silber-Antimonlegierungen,
Probenvorbereitung  und
Atzen 223.
Silber-Beryllium-Legierun-
gen, Atzverfahren 223.
Silber-Kupfer-Legierungen,
Gefiigeentwicklung 223.
Silber-Zinn- Quecksilber-Le-
gierungen, Atzpolieren 223.
Silbernitrat, Atzmittel fiir
Kupfer 180.
Silbernitrat- Gelatine-Atzung
fiir Sulfidnachweis 159.
Silikate 159.
Silizide in Kupferlegierungen
190.
Silizium:
Atzen zum Nachweis des
Reinheitsgrades 158.
Atzmittel fir — 158.

Sachverzeichnis,

Silizium:

Entwicklung von Korn-
grenzen und Zwillings-
bildungen 158.

in Mg-Legierungen 253,

254.

Siliziumferrit, Nachweis mit
Salpetersdure 149.
Schwérzung durch Na-
triumpikrat 142.
Siliziumkarbid zum Schleifen
17.
Silizium-Mangan-Stahle, Atz-
dauer beim Tiefatzen 67.
Siliziumstahle, elektrolyti-
sches Polieren von 36.

Gefiigeentwicklung  und

Karbidnachweis 141.
Siliziumverteilung im Stahl,

Prifung mit Jodlosung

73.

Sintermetalle 155.
Sondermessing 185%.
Sonderstiihle, Atzmittel-

tabelle 145.

Sorbit s. gehdrtete und ver-
giitete Stahle 115—118.
Spannungen in Messing, Aus-

losung durch Quecksilber-

chlorid 195.

SpritzguB (Zink), Atzen von —

202.

Aluminjum 228.

Sulfide: 159.

Atzverfahren fir — 160,
161*.

in chromreichen Stihlen,
Verhalten bei elektro-
lytischem Atzen 130.

in GuBeisen 149.

Unterscheidung 161.

Syrischer Asphalt zum Ein-
betten von Wolframdréih-

ten 158.

Schienenquerschnitte :
Risse 80.
Tiefatzen von — 66.

Schlackeneinschlisse: 159.
in Stahl, elektrochemisches
Abdruckverfahren 102.
in kaltgewalzten Stahlpro-
ben 159.
in ungedtzten Schliff-
flachen 62.
Schlackenzeilen, makroskopi-
sche Beurteilung 62.

Schleifen: 14, 17.
AnlaBwirkung beim — 19.
Fehler beim — 16—19.
Unterlagen beim — 19.

Schleifbahnen 17.

Schleifkratzer, Beseitigung
17.

,latente 48%,

Reste von —(n) 18.
Schleifmittel 17.
Schleifmittelkérnungen 17.
Schleifrisse, an gehirteten

Stahlen 72, 92.
gehirteter Proben beim
Tiefdtzen 72.

Schleifverfahren:
nach Amberg 20.
nach Benedicks u. Wret-

blad 20.

nach Dowdell u. Wahle 19.

nach Ellinger u. Acken 20.

nach Goerens 21.

fir EinschluBuntersuchun-

gen:

nach Benedicks u. Wret-
blad, Goerens, Porte-
vin u. Castro, Scheil
ua. 21.

far GuBeisen:

— nach Allen 24.

— nach Priestley 24.

— nach Urban u. Schnei-

dewind 23.

— nach Vilella 24.

— nach Ziffrin 24,

selbsttitige 25.

fir starke Vergréferungen

19.

Schliffhalter 49.

Schliffprobenentnahme 3.

Schliffprobengréfie 4.

Schliffprobenvorbereitung :

s. entspr. Metalle und Leg.

Allgemeines 14.

f. starke VergroBerungen

19.
von  Nichteisenmetallen
(Tabelle) 174.

Schmierschicht bei Schliff-
proben 14.

Schmirgel 17.

Schmirgelstein  zum Grob-

schleifen 16.
Schneidmetalle s. Hart-

metalle 155.
Schnelleinbettung mit Hart-

preBmassen 10.



Schnellstéhle :
Atzmittel (tabellarische Zu-
sammenstellung) 145.
Atzverfahren fiir Gefiige-
entwicklung und Kar-
bidnachweis 135.
Tiefatzen 70.
Schriagbeleuchtung bei mi-
kroskopischen Unter-
suchungen 3.

Schrammsches Atzmittel, fiir

Zink und zinkreiche Legie-

rungen 203.

fiir Zink-Eisen-Leg. 204.
SchutzmaBnahmen bei Tief-

dtzungen 63.

Schwarzkern-TemperguB 155.

Schwefel als Einbettmittel 6.

Schwefelabdruckverfahren94.

Schwefelabdrucke auf Filme

oder Platten 100.

Schwefelkies und Schwefel als

Einbettmittel 6.

Schwefelsiure:

Atzwirkung 37.

fiir Kupfer, mit verschiede-
nen Zusitzen 177.

fiir elektrolytisches Atzen
von Nickel 197.

fir Tiefatzung von Stahl
64,

zum Nachweis von Al;Fe
238.

zum Nachweis von Man-
gansulfid 161.

zur Priméargefiigeentwick-
lung von GuBeisen 153.

Schwefelsdure-FluBsidure-
Salzsdure fiir Makro-
dtzung von Al-Cu-Mg
229,

Schwefelsdure - Natriumfluo-
rid fiir Makrodtzung von
Al-Cu-Mg 229.

Schwefelsiure u. oxydierende
Zuséatze fir Nickel 197.

Schwefelsdure-Salzsiure zum
Tiefatzen von Stahl

65.

Schwefelseigerungen, Nach-
weis durch Abdruckver-
fahren:

— nach Baumann 96.

— nach Heyn 94.

— nach v. Royen und Am-
mermann 94.

Sachverzeichnis.

Schweflige Siure fiir
héartete Stihle 118.
Schweiieisen, Makrodtzung
74.
Schweilnéhte,
gen: 61.
von Aluminium und Al-
Legierungen 78.
von Eisen und Stahl, 74,
78.
von Kupfer und Kupfer-
legierungen 78.
von Manganbronze 190.

ge-

Makroétzun-

Stead-Atzmittel fir Makro-
untersuchungen von Eisen
und Stahl 79.

Steadit in GuBeisen s. a.Phos-
phideutektikum 149.

Stearinsiure beim Schleifen
und Polieren von GuBeisen
23.

Stellite s. Hartmetalle 155,
157.

Stickstoffaufnahme des Ei-
sens beim Schleifen 16.
Stickstoff im Eisen s. a. Nit-

ride 165.
s. a. Nitrierstihle 142.

Stahl (s. a. Eisenlegierungen) :
EinfluB der Atzdauer und

Temperatur auf Gefiige-
entwicklung 48.
Einschliisse im — 159.
(Elektro-)Makrogefiige 70.
elektrolytisches Polieren
von — 36.
Nachweis der Verteilung:
— von Mangan 81.
— von Phosphor 74.
— von Schwefel 94.
— von Silizium 73, 81.
Reiflen in Siuren 103.
Tiefatzungen von — 66,
69.

Stahlbeschaffenheit, Einflul

auf Makrogefiige 69 bis
72.

Stahlgefiigebestandteile und

deren Verhalten gegen
verschiedene Atzmittel
(tabellarische Zusam-
menstellung) 140.

Stahlherstellung, Einflu} auf

Tiefatzungen 70.

Stahlzusammensetzung, Ein-

fluf auf Tiefatzung 69.
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Stahle, chromreiche, hitzebe-
standige, korrosionsbe-
standige, nichtrostende,
siurefeste 121—134.

Stéahle (Kohlenstoff-):

EinfluB von Atzdauer und

Temperatur 48.
gehartete und vergitete:
— austenitische Korn-

grofle 120.
— Gefiigeentwicklung 115.
— Karbidnachweis 113,
118.
kohlenstoffarme :

— Atzmittel 106—111.
— Atzpolieren 105.
— Gefiigeentwicklung 105.
— Makrodtzung mit neu-
tralem Kupferammon-
chlorid 76.
kohlenstoffreiche, Makro-
atzung mit Oberhoffer-
Atzmittel 76.
Stahle, legierte:
Baustahle 67, 121.
Chromstahle 67, 121.
Chrom-Nickel-Stahle
121.
— -Molybdén-Stahle 121.
Manganstahle 67, 134.
Nickelstahle 67, 133.
Molybdanstahle 67, 121.
Schnellstihle 67, 135.
Siliziumstahle 67, 141.
Wolframstiahle 67, 135.
Vanadiumstéahle 141.

67,

Tannenbaumgefiige :

s. a. Primargefiige.

bei Tiefdtzungen 71.

in Chrom-Nickel-Stahl 84,

in gegossenen Manganstéh-
len 134.

in nichtrostenden Stahlen
(V2 A, 18/8) 84.

in Guflbronze 189.

in GuBeisen 153.

in GuBstahlen fiir Elektro-
industrie, Makrodtzung
77.

im Stahl, Nachweis durch
kupferhaltige Atzmittel

74, 93.
in Stahlen mit 0,1 bis
0,3% C 717.

in Schwarztempergufl 155.
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Temperatur:
Atzen bei hoher 59.
Einflufl auf Mikro#tzungen
von Stahl 48, 49.
— auf Tiefatzungen von
Stahl 67, 70.
— beim Atzen mit Na-
triumpikrat 113, 118.
Tempergull, Ammoniummo-
lybdatétzung 58.
Atzbeispiele 23*.
oxydische Haut 154*, 162*.
Primérgefiigeentwicklung
153, 154%, 155.
Temperkohle, Erhaltung beim
Schleifen 22, 23*,
Tertidrzementit:
in kohlenstoffarmen Stah-
len 108.
zur Bestimmung des Licht-
einfalls bei Schrag-
beleuchtung 3.
Tiefatzungen von Stahl:
Ausfithrung 66.
Beriicksichtigung der Atz-
einfliisse 68.
Beurteilung der Proben 68.
EinfluB des Anlassens 70.
EinfluB der Atzdauer 71.
EinfluB der Atztemperatur

70.

— von Seigerungen 70.

— der  Stahlzusammen-
setzung 70.

— der Werkstoffherstel-
lung 70.

— der Wirmebehandlung
70.

Gefuigeerscheinungen 71.
Quer- und Langsproben 71.
Probenvorbereitung 63.
Vorwérmen der Proben 67.

Tiefatzungsmittel, Auswahl
68.
Tiefatzungsproben,  Aufbe-

wahrungsmaBnahmen 67.
Tiegelstahl, Tiefatzungen von
70.
Timoféefsches Atzmittel:
fiir Mg-Ag- und Mg-Au-
Legierungen 251.
fiir Zink 202.
Titankarbid, Nachweis neben
a- und yp-Mischkristallen
131.
Titannitrid, Unterscheidung
von Zirkonnitrid 166.

Sachverzeichnis.
Titanzyannitrid, Nachweis
172,

Tonerde als Poliermittel 30.

Tonerdeeinschliisse :
im Stahl 62.
Nachweis beim Tiefatzen
69.

Transformatorenblech, Atz-
mittel fir — 141.

Translationstreifen 18, 165,
183, 185, 256.

Tripel 17.

Tripoli (Tripel) zum Vor-
polieren 28, 175.

Trockenpolieren von GuB-
eisen und Einschliissen 21,
22,

Trockenschleifen
schliissen 21.

Trocknen von Schliffproben
33.

Troostit s. gehértete und ver-
giitete Stahle 115, 118.

Troostit-Sorbit 116.

Tropfenitzung 51.

bei Ein-

Uberchlorsiure-Kupfersulfat
zur Prifung auf Korro-
sionsempfindlichkeit von
nichtrostenden Stihlen131.

Ubereutektoider ~ Zementit
112.

Ubergefiige bei Schliffproben
14.

Uberlappungen bei tiefgeitz-
ten Proben 72.

UngleichmaBigkeit der che-
mischen Zusammensetzung
tiefgestzter Proben 68.

Vakuumitzung 59, 60.
Vakuumheiztisch 60.
Vanadiumkarbid :
Nachweis 139, 140.
Unterscheidung von
Chromkarbid 141.
Vanadiumstéhle, Atzmittel
fiir Gefiigeentwicklung und
Karbidnachweis 140.
Verarbeitungsgrad, Einflu}
auf Tiefatzungen 70.
Verchromte Eisenproben 11%*,
Verdiinnungsmittel fiir Po-
liermittel 28.
Verformungslinien, Nachweis
bei Stahl 85, 93.
8. 8. Kraftwirkungslinien.

Verformungsschicht auf
Schliffproben 14.
Vergiitbare Aluminiumlegie-
rungen 232%, 234%,
Magnesiumlegierungen,
249*,
Vergiitete Stahle, Atzmittel
115, 118.
Vergiitung s. a. Aushértung.
Verkupferung:
als Schutzschicht fiir Ober-
flichenuntersuchungen
9, 11*.
fiir Untersuchung von Nik-
keliiberziigen 199.
Vernickelung,  elektrolyti-
sches Atzen 198,
Verteilung von Einschliissen,
Nachweis durch Makroétz-
verfahren 159.
Verzinkung:
Einbetten und Atzen, Prii-
fung auf GleichméBigkeit
204.
Schliffprobenvorbereitung
201.
Vorbereitung fiir Unter-
suchungen 4.
Verzinnung:
Atzmittel 207, 209.
Vorbereitung zur Unter-
suchung 4, 205.
Verzogerungsmittel :
beim Atzangriff 37, 232.
beim Tiefidtzen von Stahl
66. '
Vilellasches Atzmittel :
fir Aluminiumlegierungen,
231%, 239%,
— Nachweis von Sonder-
bestandteilen 239.
fiir Eisen-Chrom-Nickel-
Legierungen 126.
fir Gefligeentwicklung von
nitrierten Stihlen 143.
Vorbereitung von Schliffpro-
ben 14.
s.a. entspr. Metalle und
Legierungen.
Vorpolierverfahren:
nach Goerens 27.
nach Pulsifer 28.
nach Meyer 27.
Vorschlichten von  Schliff-
proben 14.
Vorwirmen der Proben bei
Tiefatzungen 67.



‘Walzfehler beim Stahl, Ma-
kro-Nachweis 62, 72.

Walznahte bei tiefgeitzten
Proben 72.

Walzsinter, Atzmittelf. —
161.

Warmebehandelte Stahle s. a.
gehirtete und vergiitete
Stahle.

Warmebehandlung, EinfluBl
auf Tiefatzungsproben 70.
— auf Zwillingsbildung bei

Mg 258.

Wiisserige Losungen von Atz-
mitteln 37.

Wasserstoffsuperoxyd als Zu-
satz zu Atzmitteln:
fiir Kupferlegierungen 178,

182, 186, 188, 190, 194.
fiir Nickelleg. 197, 200.
fir Bleileg. 215, 216.
bei Tiefatzungen 68.
fiir elektrolytisches Atzen

von Nickel 197.
fiir Wolfram 158.

Weicheisen:
Gefiigeentwicklung 108.
,Jlatente‘‘ Schleifkratzer 48.

Weichfleckigkeit von Stahl,
Nachweis 62, 93.

Weichmetalle:
Mikrotomschnitte von—(n)
17.
Schliffprobenvorbereitung
204.

WeichpreBmassen als Kin-
bettmittel 9.
Weillkern-Tempergul 155.
WeiBmetalle s. Zinnleg. 205.
Werkzeugstihle, Atzdauer
beim Tiefatzen 67.
Whiteley-Atzmittel :
fiir Makrountersuchung von
Eisen und Stahl 78.
fir Sulfidnachweis 160.
Widerstandsdrihte in Kunst-
harz 12*,
Widmannstittensche Gefiige-
anordnung 165.
Wismut, Atzen von — 214.
Wismuthaltige Zinnlegierun-
gen:
Atzmittel fiir — 208.
Nachweis von Kristallsei-
gerung 208.
Schliffprobenvorbereitung
208.

Sachverzeichnis.

Wolframdrihte, Einbettver-
fahren 158.

Einbetten in Glas 7.

WoHramkarbid :
Atzverhalten 140.
elektrolytisches Atzen mit

Zyannatrium 141,
Nachweis in Sonderstahlen
135, 136.
zum Feinschleifen 21.

Wolfram-Kobalt-Legierun-

gen:

Atzverfahren — 157.
Wolframpulver, Einbettver-
fahren firr — 157.

Wolframstahle :

Atzdauver beim Tiefatzen

67.

Atzmittel fiir Gefiigeent-
wicklung 135.

Atzmittel fir Karbide und
Wolframide 135.

Verhalten beim Tiefatzen
69.

Wolfram und Wolframle-

gierungen:

Atzverfahren 158.

Schliffprobenvorbereitung
157.

Wolframide, Nachweis in
Schnellstdhlen und Wolf-
ramstdhlen 135—140, 147.

Woodsche Legierung:
beim Einbetten in Glas 7.
als Einbettmittel 5.

Wrattenfilter zur Erzeugung
von weilem Licht 235.

X -BestandteilinAluminium-
legierungen 236.

Yatsevitchsches Atzmittel:
fiir Tiefatzung 67.
tiir Wolframkarbid 136,
137, 148.

Zicilengefiige:

bei Magnesium-Knetlegie-
rungen 250.

in Stahl:

— bei Tiefatzungen 71.

— Nachweis durch kupfer-
haltige Atzmittel 74.

— sekundires 75.

— 8. a. Phosphorseigerun-
gen.
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Zementit (Eisenkarbid):
freier 115.
korniger (kugeliger) 114,

115,
sorbitischer 115.
streifiger 115.
iibereutektoider 112, 115.
Atzverhalten 138, 139, 140.
Loslichkeit im «-Eisen 81.
Nachweis durch Atzmittel
113, 118, 137, 138, 139,
140.
— in GuBeisen 150—152.
— in sehr kohlenstoff-
armen Stahlen 81.
Zementitumwandlung (Curie-
punkt) in Fe-Mn-C-Leg.
134.
Zementit- und Phosphidnach-
weis mit Ferrizyankali-
um in GuBeisen 150.

Zink:

Aufbewahrung geatzter
Proben 201.

Atzmittel  fiir

45.

in Al-Legierungen 231, 233.

in Mg-Leg. 252, 253,

254,

Polieren von 32, 175, 200.

Zinkchlorid als FluBmittel
beim Einbetten 5.

Zinkhaltige Aluminiumleg.,
Atzen von — 231, 233.

Zinklegierungen, kupferhal-
tige, Korngrenzenitzung
202.

ZinkspritzguBlegierungen,
Atzen von — 202.

Zinkiiberziige :

Einbetten und Atzen 204.

Priifung auf GleichméBig-
keit 205.

Schliffprobenvorbereitung
201.

Zink und -Legierungen:
Atzverfahren 201.
Schliffprobenvorbereitung

200.
— (Tabelle) 174.
Vorpolierverfahren 175.

Zink-Aluminium-Legierung. :
Atzen von 202.

Zink-Eisen-Leg., Atzen von
204.

Zink-Kadmium-Legierungen,
Atzen von — 203.

Aderung
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Zinn:
in Mg-Legierungen 253,
254.
Polieren von — 32, 176,
205.

Zinnchloriir-Atzung fiir Ein-
schliisse 169.

Zinnfolien, Einbetten von —
205.

Zinnlot s. Zinnlegierungen
205.

Zinon und Zinnlegierungen
205.

Atzmitteltabelle 209.
Atzverfahren 206.

Sachverzeichnis.

Zinn und Zinnlegierungen:

Einbetten in Kunstharz
13.

Schliffprobenvorbereitung
205.

— (Tabelle) 174.

Zinn-Antimon-Kadmium-Le-
gierungen,

Atzmittel fir — 207.
Zinn-Wismut-Leg., Nachweis

von Kristallseigerung 208.
Zirkonnitrid, Unterscheidung

von Titannitrid 166.
Zitronensiure fiir Magnesium

und Mg-Legierungen 250.

Druck der Spamer A.-G. in Leipzig.

Zunderschichten:
Atzmittel 161.
Probeentnahme 3.

Zwillingsbildungen :
in austenitischen Stihlen
131.
in Magnesium und -Legie-
rungen 255.

in Zink und Zinkleg. 200.
Zwischendtzen beim Polieren
29, 106, 201.

Zyankalium fir zinkhaltige
Neusilberlegierungen 200.
Zyannatrium,elektrolytisches
Atzen mit — 132, 139.
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