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Einfiihrung

Das Institut fir Materialforschung Aalen (IMFAA) an der
Hochschule Aalen forscht an der Applikation und Weiter-
entwicklung von Methoden der Materialografie auf dem
Gebiet funktionaler Verbundwerkstoffe, der Magnete und
der Batteriematerialien. Dabei beschaftigt sich das IMFAA
mit der Materialsynthese und Materialanalytik von klassi-
schen metallischen und keramischen Werkstoffen sowie
hochmodernen Funktionswerkstoffen der Energietechnik
und Verbundwerkstoffen. Zu seinen Aufgaben zahlen sich
andernde Proben und Anforderungen, die vielen Faktoren,
welche die Fragestellung in der Forschung beeinflussen,
sowie die Suche nach einer Mikroskopiel6sung, die auch
Anforderungen in puncto Flexibilitat erfillt.

Die Kenntnisse von Geflge, Kristallstruktur und Mikro-
morphologie sowie Elementzusammensetzung und -verteilung
sind wesentlich fur die Sicherheit von Konstruktionen und
Bauelementen aller GréfSenordnungen, die im Maschinenbau,
in der Luftfahrttechnik, im Kraftwerksbau und in der Elektro-
technik zum Einsatz kommen. Die betrachteten Strukturen,
welche mal3geblich fir die Eigenschaften der Werkstoffe
verantwortlich zeichnen, werden immer kleiner und damit
schwieriger voneinander zu unterscheiden. Die mikrosko-
pische Prifung ist somit Notwendigkeit und Herausforderung
zugleich (Abb. 1). In vielen Fallen ist eine Kombination von
Lichtmikroskop und Elektronenmikroskop notwendig, um die
Strukturen eindeutig zu bestimmen. Das Auflichtmikroskop
ist aber nach wie vor das Untersuchungsgerat der ersten
Wabhl. Die Mikrostruktur wird nach einer metallografischen
Praparation mit einem konventionellen Lichtmikroskop
visualisiert. Die Proben werden geschnitten, nassgeschliffen

und mit einer Diamant- oder Oxidsuspension poliert, bis sie
frei von Kratzern und Verformungen sind. Danach werden
sie (optional) chemisch geatzt, um bestimmte mikrostruk-
turelle Merkmale sichtbar zu machen. Die Strukturen werden
mithilfe konventioneller Praparationsmethoden wie Atz- und
Abdruckverfahren sichtbar gemacht.

Abbildung 1 Gefiigeanalyse an Makroschliffen gréfSerer NE-Gussbauteile.
Die inverse Bauform des Mikroskops macht die Durchfiihrung von Analysen
fur Benutzer einfacher und schneller. Die Probentrennung und -einbettung
kann entfallen, aufgelegte Proben befinden sich direkt in Schérfeebene und
auch grofSe und schwere Proben kénnen direkt untersucht werden.

Flr die meisten Materialien ist eine abschliefende chemische
oder elektrolytische Atzung notwendig, um das Geflge
sichtbar zu machen. Fir manche Werkstoffe eignet sich auch
die Beleuchtung z. B. mit polarisiertem Licht als Kontrastier-
methode (sogenanntes optisches Atzen).

Beispiele flr typische metallografische Applikationen werden
in den folgenden Abschnitten vorgestellt.



Abbildung 2 Unlegierter kohlenstoffarmer Stahl hoher Reinheit. Oben:
Mikrostruktur von Stahl mit Ferritkérnern. Unten: Uberlagerung mit
Korngréfenvergleichsplatte nach ASTM E112. Atzung: 1 % HNO3. 100-fache
VergréfSerung. (Objektiv: EC Epiplan-Neofluar 10x/0.25 DIC; Hellfeld)

Korngroflenbestimmung — ASTM E112 an Stahl fiir
Elektroband

Korngréfse und -verteilung haben einen signifikanten Einfluss
auf die Stoffeigenschaften und stellen in der Metallurgie
dieser Werkstoffe sensible GréRen dar. Mit der Uberlagerung
von Vergleichsplatten lasst sich die Korngrofse besonders
schnell und einfach ermitteln (siehe Abbildung 2). Aber auch
mithilfe entsprechender Software (ZEISS ZEN core) kann die
Korngrofse am polierten und gedtzten Anschliff schnell und
reproduzierbar gemessen werden.

Schichtdickenbestimmung an einer TENIFER®-
Nitrierschicht

Das Nitrocarburieren nach der TENIFER®-Methode wird ein-
gesetzt, um die Oberflachenhdrte, den Verschleiwiderstand,

die Dauerfestigkeit und die Korrosionsbestandigkeit von

Abbildung 3 TENIFER®-Nitrierschicht; Verbindungsschicht (25 um) und
Diffusionsschicht (320 um). Matrix: Vergltungsgeflige aus angelassenem
Martensit mit vereinzelten Nitridausscheidungen. Atzung: 3 % HNO3.
Vergréf3erung oben 50-fach und unten 500-fach. (Oben: Objektiv: EC Epiplan-
Neofluar 5x/0.14; unten: EC Epiplan-Neofluar 50x/0.55 HD DIC; Hellfeld)

Werkstoffen zu erhdhen. Fir diesen Ansatz sind normaler-
weise Nitrierstahle besonders gut geeignet. Schichtdicke und
Nitriertiefe werden wesentlich von der Werkstoffzusammen-
setzung beeinflusst; beide GréRen sind ein Mafs fur die Beur-
teilung des technischen Produktionsprozesses. Abbildung 3
zeigt eine typische Nitrierschicht. Die Dicke von Verbindungs-
und Diffusionsschicht wird bei unterschiedlich hoher Vergro-
fSerung ausgemessen.

Beurteilung der Gefiigestruktur von NE-Metallen in
Glockenbronze

Durch das Sichtbarmachen der Erstarrungsstruktur, mit der
die Homogenitdt des Bauteils ermittelt werden kann, oder
durch die Messung der Korngrofse konnen Schlussfolgerun-
gen Uber die Qualitat des Glockengusses gezogen werden.

Beispielsweise werden die Klangeigenschaften durch die
3



Gusskorngrofe 50x

Mischkristalle und Eutektoid 200x

Eutektoid 500x

Abbildung 4 Glockenbronze: dendritische a-Mischkristalle in verschiedenen
Kristallorientierungen, in den Restfeldern a+&-Eutektoid. Atzung: Klemm 3.
50-fache/200-fache/500-fache Vergroferung. (Objektive: EC Epiplan-NEOFLUAR
5x/0.13 DIC, EC Epiplan-NEOFLUAR 20x/0.50 HD DIC, EC Epiplan-NEOFLUAR
50x/0.80 HD DIC, Hellfeld)

Legierung, das Geflige und die Porositat beeinflusst. Bei
Lagerbronzen mit geringerem Zinngehalt ist die Menge des
Eutektoids wichtig fur die Verschleifseigenschaften von
Lagerlegierungen. Abbildung 4 zeigt das Geflige nach der
Farbatzung. Je nach VergréBerung kdnnen bestimmte Merk-

male bestimmt und ausgemessen werden.

Prifung und Quantifizierung der Gefiigeausbildung
von Sondermessing-Legierungen

Das Sichtbarmachen des Gefliges von Sondermessing-
Legierungen in Verbindung mit Analysen dient vor allem zum
Zwecke der Qualitatskontrolle. Der Einfluss einer Walztextur
der a-Mischkristallphase mit Uberlagernder Textur der Silizid-
ausscheidungen ist fir die Verarbeitung von Bedeutung.
Grofse, Menge und Verteilung der Silizidausscheidungen
haben vor allem Einfluss auf die Gleit- und Verschleifseigen-
schaften. Abbildung 5 zeigt ein solches heterogenes Gefuge-

Abbildung 5 Sondermessing: Matrix aus 8-Mischkristall mit ausgerichteten
a-Kristallen. In Walzrichtung orientierte Silizidausscheidungsstruktur.

Atzpoliert mit 10 % Ferritnitrat. 200-fache VergréRerung.

(Objektiv: EC Epiplan-Neofluar 20x/0.50 HD DIC, Hellfeld)
Qualitatssicherung von Stahltragern aus Baustahl
Durch Sichtbarmachung des Normalisierungsgefliges und
durch Uberprifung der Auspragung des Zeilengefuges lassen
sich Rlckschlisse zu den Eigenschaften ziehen. Durch die
Uberprifung der Auspragung des Zeilengefliges kénnen
Aussagen zu Eigenschaften wie Umformbarkeit, Schweifs-
barkeit, Neigung zum Terrassenbruch usw. gemacht werden.
Um tragfahige SchweilRverbindungen herzustellen, ist bei der
schweifStechnischen Verarbeitung von Stahl Sprédbruch-
sicherheit und Rissfreiheit unerlasslich. Direkt am Bauteil
werden einige Stellen ohne grofSe metallografische Prapa-
ration elektrolytisch poliert und geatzt, um sie dann mit
ZEISS Axio Observer zu untersuchen. Abbildung 6 zeigt das
Geflige eines solchen Stahltragers.



Abbildung 6 Ldngsschliff an Baustahl. Aufgrund normalisierenden Walzens
ausgeprdgtes Zeilengeftige aus Ferrit (hell) und Perlit (dunkel). Atzung: elektro-

lytisch gedtzt mit A2. 200-fache VergréfSerung. (Objektiv: EC Epiplan-Neofluar
20x/0.50 HD DIC, Hellfeld)

Kontrolle der Qualitat von Aluminiumguss

Abbildung 7 Aluminium-Silizium-Gusslegierung: untereutektische Legierung
mit Mikrolunkern und Mikroporen. Stellenweise unterschiedlich feiner und
gréber ausgebildetes Eutektikum. Ungedtzt. Zusammengesetztes Bild.

Oben: 100-fache VergréfSerung, aufgenommen mit MosaiX; unten: 100-fache
VergréfSerung. (Objektiv: EC Epiplan-Neofluar 20x/0.50 DIC; Hellfeld)

Poren im Aluminiumguss werden deutlich sichtbar, sodass
ihre Anzahl, Groéf3e und Verteilung gemessen werden kann.
Variierende AbkUhlgeschwindigkeiten in unterschiedlichen
Regionen des Bauteils kdnnen mithilfe eines grofflachigen,
hochaufgeldsten Scans der Probe veranschaulicht werden.

Porositiatsmessung von in 3D gedrucktem Metall

Abbildung 8 Laserumgeschmolzenes Bauteil aus Metall. Fertigungsbedingte
Porositdt erlaubt Riickschliisse auf Fertigungsparameter. Ungedtzt. 100-fache
Vergréfierung. Zusammengesetztes Bild. (Objektiv: EC Epiplan-Neofluar
20%/0.50 HD DIC, Hellfeld; Kachelbild [8x6])



Die Porositat von Bauteilen aus in 3D gedrucktem Metall
hangt von der Beschaffenheit der Ausgangspulver und den
Lasereinstellungen ab. Die quantitative Auswertung der
Porositat (Abbildung 8: Poren griin detektiert) erlaubt
Rickschlusse auf die Fertigungsparameter.

Bestimmung des Phasenanteils von Duplexstahl
mithilfe von maschinellem Lernen

Austenitische Edelstahle sind hart und lassen sich relativ
einfach schweifsen, allerdings sind sie anfallig fur Span-
nungsrisskorrosion. Im Vergleich dazu sind ferritische Stahle
bestandig gegen Spannungsrisskorrosion, aber sprode und
schwierig zu schweifSsen. Duplexstahl enthalt Austenit und
Ferrit in etwa zu gleichen Teilen, was zu Synergieeffekten
und neuen Eigenschaften fiihrt. Duplexstahle werden dann
verwendet, wenn es auf Schweifl3barkeit, Korrosions-
bestandigkeit und mechanische Festigkeit ankommt.

Das Verhaltnis von Austenit zu Ferrit hangt nicht nur von der
Zusammensetzung, sondern auch vom Temperaturverlauf,
insbesondere in oder nahe der SchweiSnaht, ab. Die
Bestimmung dieses Verhaltnisses ist entscheidend fur die
Bewertung der Leistung und das Verstandnis der lokalen
Eigenschaften. Mithilfe geeigneter Atzmethoden zeigen
Austenite und Ferrite ausgepragte Erscheinungsbilder.
Durch eine Kombination von maschinellem Lernen (mit
ZEISS ZEN Intellesis) und mehrphasigen Analysen werden
Austenite und Ferrite automatisch getrennt. Die Methode
liefert den genauen Durchschnittswert fur die relativen
Volumenanteile, wie in Abbildung 9 gezeigt.

Priifbarkeit und Riickverfolgbarkeit

Die Metallografie macht sichtbar, wonach der Metallurg
sucht. Die Mikrostruktur bildet zusammen mit chemischen
und mechanischen Prifungen die Grundlage fur Abnahme-
prifungen von Metallprodukten. Metallproduzenten flihren
diverse standardisierte Testmethoden durch, um ihre
Produkte zu bewerten und zertifizieren. Insbesondere die
Korngréfse und nichtmetallische Einschlusse sind kritische
GrofSen fur die Bewertung der Qualitat und damit des Werts
von bearbeitetem Stahl. Bei Prufungen durch Kunden und
unabhangige Dritte soll festgestellt werden, ob das Quali-
tatssystem fur Metall an das finanzielle Risiko aufseiten des
Herstellers angepasst ist, falls das Produkt insbesondere in
stark regulierten Branchen wie der Luft- und Raumfahrt oder
bei medizinischen Prozessen Schaden aufweisen sollte oder
Prozessfehler entstehen.

Abbildung 9 Duplexstahl. Dieses Geftigebild zeigt einen 47%igen Ferritanteil
(blau) und einen 53%igen Austenitanteil (rot), segmentiert durch maschinelles
Lernen mit ZEISS ZEN Intellesis. Probe mit freundlicher Genehmigung von

TWI Ltd.



Nehmen wir die Korngrof3e als Beispiel: Durch die Verwen-
dung des ZEISS ZEN-GxP-Moduls kénnen Benutzer in rou-
tinemafSigen Mikroskopieaufgaben ein hohes Maf$ an ge-
bihrender Sorgfalt erreichen. Die einzelnen Arbeitsprozesse
werden definiert und erflllen relevante Normen. Sdmtliche
mafsgeblichen Interaktionen zwischen Mensch, Mikroskop
und Software werden anschlieSend aufgezeichnet, wodurch
ein Prufpfad entsteht. Dies bietet die volle Kontrolle Uber
Routineanalysen, einen Schutz vor Manipulation der Ergeb-
nisse und eine genaue Aufzeichnung der durchgefuhrten
Aktionen (siehe Abbildung 10).

Zusammenfassung

Fr eine eindeutige und zuverlassige Interpretation des Ge-
fuges ist es besonders wichtig, die mikroskopische Unter-
suchung unter Bedingungen durchzuflhren, die strengste
Anforderungen erflllen. Neben der Geflgebestimmung und
-beschreibung umfasst das Untersuchungsspektrum weiter-
hin zum Beispiel die Schichtdickenvermessung, die quantita-
tive Bestimmung von Phasenanteilen, die KorngréSenanalyse
oder die Reinheitsgradbestimmung nach bestehenden Nor-
men und Regelwerken.

All diese Anforderungen kénnen mit ZEISS Axio Observer
oder ZEISS Axio Imager mithilfe der dazugehdrigen Analyse-
software ZEISS ZEN core bestens abgedeckt werden.

Besonders hervorzuheben sind folgende Eigenschaften vom
ZEISS Axio Observer:

m schnelle Bewegung des Probentisches, manuell und soft-
waregesteuert

m einfache Bedienung durch Touch-TFT; alle Funktionen
direkt ansteuerbar

m Streulicht durch Okulare kann per Schalter ausgeschlossen
werden

m zuverldssige Kommunikation von Software und Mikroskop

m Lichtmanager ermdglicht Voreinstellungen der Belichtung
fur jedes Objektiv

m Kohlern der LED per Stellschrauben maglich

m Polarisation, DIC oder Dunkelfeld optional erhaltlich

Abbildungen auf dem Deckblatt \Von links nach rechts: Gusseisen mit Kugelgraphit (GJS), Gusseisen mit Lamellengraphit (GJL) und gegliihtes Gusseisen

Abbildung 10 KorngréfSenmessung nach ASTM E112 (mit Intercept-
Verfahren) unter dem GxP-Modul, bei dem der Bediener nur relevante Gréf3en
dndern kann und ein vollstdndig verschliisselter Priifpfad mit allen Eingaben
und Anderungen erstellt wird.

7

(Temperguss, GIMW). Jeweils geditzt mit 3 % HNO3. 200-fache VergréfSerung. (Objektiv: EC Epiplan-Neofluar 20x/0.50 HD DIC, Hellfeld)
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