Metallografische
Praparation von
rostfreiem Stahl

Korrosionsbestdndige Stahle enthalten
mindesten 11% Chrom und sind unter dem
Begriff ,rostireie Stahle* zusammengefasst.
In dieser Gruppe von hochlegierten Stahlen
gibt es vier Kategorien die nach dem Ge-
flige der Legierungen bei Raumtemperatur
benannt werden: ferritische, martensitische,
austenitische und austenitisch-ferritische
(Duplex) Stanle.

Das Hauptmerkmal der rostfreien Stahle ist
ihre Korrosionsbestandigkeit. Diese Eigen-
schaft kann durch den Zusatz von bestimm-
ten Legierungselementen verstarkt werden
und sich auch auf andere Eigenschaften
wie Zahigkeit oder Oxidationsverhalten
vorteilhaft auswirken. Zum Beispiel erho-
hen Niob und Titan den Widerstand gegen
interkristalline Korrosion da sie Kohlenstoff
zur Karbidbildung absorbieren. Stickstoff
steigert die Festigkeit und Schwefel verbes-
sert die Zerspanbarkeit durch die Bildung
von Mangansulfiden die einen kurzen Span
bewirken.

Wegen ihrer Korrosionsbesténdigkeit und
ausgezeichneten Oberfldchenqualitdt spielen
rostfreie Stahle in der Flugzeug-, Lebens-
mittel-, chemischen und medizinischen
Industrie eine groBe Rolle, werden aber
auch in GroBkiichenausstattung, Architektur
und sogar Schmuck eingesetzt.

Die Metallografie von rostfreiem Stahl ist
gin wichtiger Teil der Qualitdtskontrolle
wahrend des Herstellungsprozesses. Metal-

Teile aus rostfreiem Stahl fiir den Flugzeugbau

lografisch werden hauptséchlich Korngro-
Benbestimmung und die Beurteilung von
Deltaferrit und Sigma-Phase durchgefihrt
und GroBe und Verteilung von Karbiden
beurteilt. Zusétzlich wird die Metallografie
noch ftir Schadensfélle und zur Untersu-
chung von Korrosions- und Oxidationsvor-
gdngen eingesetzt.

Schwierigkeiten wahrend der metallografischen

Praparation

Schleifen und Polieren: Verformung und Kratzer in ferritischen und
austenitischen Stahlen. Erhalten der Karbide und Einschltsse.
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Rostfreier Stahl nach 3 pm Politur mit
Restverformung vom Schleifen

DIC 25x

Ungeniigend polierter rostfreier Stahl zeigt 100x
Verformung nach Farbatzung Beraha I
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Abb.1: Duplex Stahl elektrolytisch geatzt mit 150x
40%iger Natronlauge, Austenit blau, Ferrit gelb

Losung:
Sorgféltiges Diamantpolieren und
Endpolieren mit Siliziumoxid oder Tonerde




Herstellung und
Verwendung von
rostfreiem Stahl

Die Produktion von hochlegierten Stéhlen ist
ein komplexer Ablauf von wiederholten Schmelz-
prozessen. Eine Mischung von Eisen und gut
sortiertem Stahlschrott wird zundchst im Licht-
bogenofen geschmolzen und in Rohbldcke oder
im Stranggussverfahren in Barren oder Kniippel
gegossen. Fir viele Anwendungen kénnen diese
Produkte zu Halbzeugen wie Stangen, Stében oder
Platten weiterverarbeitet werden. Fr Stéhle mit
hoher Qualitdt werden die Roherzeugnisse einem
zweiten Schmelzverfahren unterzogen.

Dieser zweite Schmelzprozess kann eine zwei- oder
sogar dreifache Erschmelzung im Vakuumindukti-
onsofen und eine zusatzliche Schmelzung im Va-
kuum-Lichtbogenofen sein oder ein Elektro-Schla-
cke-Umschmelzverfahren, das auch unter Druck
und Schutzgas durchgeftihrt werden kann. Der
Hauptgrund fiir diesen zweiten Schmelzvorgang ist
die Reduzierung von Verunreinigungen wie Oxiden,
Sulfiden und Silikaten, so dass mit wiederholtem
Schmelzen der Reinheitsgrad verbessert wird und
homogene Bldcke mit ausgezeichneten mecha-
nischen und physikalischen Eigenschaften ge-
gossen werden kdnnen. Die hohen Energiekosten
dieser Umschmelzverfahren spiegeln sich in den
Preisen von wdrme- und korrosionsbestandigen
Stahlen fiir spezielle Anwendungen wieder.

Verwendung

Die Korrosionsbestandigkeit von rostfreien Stahlen
beruht auf dem Legieren von Chrom mit Eisen

und ist abhangig von der Bildung einer passiven
Oberfldchen-Oxidschicht die sich bei einer me-
chanischen Verletzung spontan nachbildet. Es gibt
verschiedene Arten von Korrosion, zum Beispiel
Loch-, Spannungsriss-, Schwingungsriss- und
interkristalline Korrosion. Durch die Zugabe be-
stimmter Legierungselemente neben Chrom kann
der Widerstand gegen eine spezifische Art von
Korrosion erhdht werden, z.B. verbessert Molybdén
den Widerstand gegen Lochfraf. Die Hauptlegie-
rungen, Eigenschaften und Beispiele von Anwen-
dungen der vier Arten von rostfreiem Stahl werden
im Folgenden kurz beschrieben:

Ferritische rostfreie Stahle sind nicht hértbare
Legierungen mit geringem Kohlenstoffgehalt und
11-17% Chrom.

Eigenschaften: magnetisch, resistent gegen at-
mosphérische Korrosion, méBige Festigkeit und
Z&higkeit.

Anwendungen: Magnetventile, Rasierklingen,
Zierleisten

Martensitische rostfreie Stahle sind hartbare
Legierungen mit einem mittleren Kohlenstoffgehalt,
12-18% Chrom und 2-4% Nickel.

Eigenschaften: sehr hohe Korrosionsbestandigkeit,
besténdig gegen hohe Temperaturen und gute
Dauerfestigkeit.

Abb. 2:
Austenitischer
Stahl geétzt nach
Beraha Il.
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Anwendungen: Messer, Skalpelle, Haken und
Pinzetten in der Chirurgie, Antriebssysteme und
Hochleistungsteile fiir Flugzeuge, Produktionsaus-
ristungen fir die Elektronikindustrie.

Austenitische rostfreie Stahle sind nicht
hartbare Legierungen und enthalten 0.03-0.05%
Kohlenstoff; Hauptlegierungselemente sind Chrom
(17-24%), Nickel (8-25%) und Molybdan (2-4%);
Titan und Niob in geringen Mengen als Karbid-
bildner.

Eigenschaften: hohe Zéhigkeit, hohe Korrosions-
bestdndigkeit, resistent gegen oxidierende Sduren
und alkalische Medien, sehr gut kaltverformbar,
leicht zu bearbeiten und zu zerspanen.
Anwendungen: Schrauben, Bolzen und Implantate
in der Medizin, Kessel und Rohren in der che-
mischen, pharmazeutischen und Lebensmittelindu-
strie, Kochutensilien.

Austenitisch-ferritische rostfreie Stihle
(Duplex) haben einen niedrigen Kohlenstoffgehalt
und enthalten generell mehr Chrom (21-24%)

und weniger Nickel (4-6%) als die austenitischen
Stahle sowie 2-3% Molybdén. Eigenschaften: Dau-

erfestigkeit in korrosiven Medien, guter Widerstand
gegen Spannungsrisskorrosion.

Anwendungen: Ausristungen fiir die chemische
und Off Shore Industrie, in der Umwelttechnik,
Architektur.




Schwierigkeiten bei
der Praparation von
rostfreiem Stahl

Die weichen ferritischen und zahen austeni-
tischen rostfreien Stahle sind beide anféllig fiir
Verformung. Nach dem Endpolieren sind die Pro-
benoberfldchen dieser Stéhle meistens hochglén-
zend. Wenn sie aber nicht sorgfaltig mit Diamant
vorpoliert werden kénnen nach dem Atzen wieder
Verformungen sichtbar werden (Abb. 3). Aufgrund
ihrer Harte sind martensitische rostfreie Stahle
relativ leicht zu polieren. Generell ist darauf zu
achten, dass die Karbide erhalten bleiben.
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Abb. 3: Nicht ausreichend polierter
austenitischer Stahl zeigt nach dem Atzen
wieder Verformung (Beraha Il)

Empfehlungen fiir die
Praparation von rostfreien
Stahlen

Durch die Anfélligkeit fir mechanische Verfor-
mung muss die Verwendung von sehr groben
Schleifpapieren und hohen Schleifdriicken
vermieden werden. Als Regel empfiehlt sich zum
Planschleifen das feinstmdgliche Papier, bezogen
auf die ProbengroBe und Oberfldchenrauhigkeit
der Proben, zu verwenden. Das Feinschleifen mit
Diamant erfolgt auf einer Feinschleifscheibe (Lar-
go) oder, als Alternative fiir einige Edelstahlsorten,
auf dem MD-Plan Tuch. Nach dem Feinschleifen
erfolgt eine griindliche Diamantpolitur auf einem
mittelweichen Tuch, und zur Endpolitur kann Sili-
ziumoxid (OP-S) oder Tonerde (OP-AA) verwendet
werden. Diese letzte Prédparationsstufe sollte sehr
sorgféltig durchgefiihrt werden und kann mehrere
Minuten dauern. Eine gute Endpolitur ist die beste
Voraussetzung fir ein gutes, kontrastreiches Atzen
(siehe Abschnitt ,Atzen®).

Es muss betont werden, dass urspriingliche
Verformungen, die durch die erste Schleifstufe
entstehen und nicht durch das Feinschleifen abge-
tragen werden, Spuren hinterlassen und durch das
Endpolieren nicht entfernt werden kénnen.

Tabelle 1 zeigt eine Préaparationsmethode fir
eingebettete Einzelproben aus rostfreiem Stahl,

30 mm Durchmesser, mit dem halbautomatischen
TegraSystem. Tabelle 2 zeigt eine Prdparations-
methode fiir 6 Proben aus rostfreiem Stahl, 65x30
mm, uneingebettet oder kalteingebettet, mit dem
vollautomatischen Struers MAPS oder den halbau-
tomatischen AbraPlan/AbraPol Geraten.

Elektrolytisches Polieren

Fiir Forschungszwecke oder schnelle Gefiigebe-
urteilungen ist das elektrolytische Polieren fir
rostfreie Stahle eine Alternative zum mechanischen
Polieren, da es keine mechanische Verformung der
Oberflache verursacht. Elektrolytisches Polieren
gibt ausgezeichnete Ergebnisse fiir Gefligeuntersu-
chungen (Abb. 4), es ist aber nicht zur Identifizie-
rung von Karbiden geeignet.

Vor dem elektrolytischen Polieren miissen die
Proben bis Kdrnung 1000 auf Siliziumkarbid-
Papier geschliffen werden. Je feiner die urspriing-
liche Probenoberfléche, um so besser wird das
Ergebnis durch das elektrolytische Polieren (Pré-
parationsmethode siehe unten).

Atzen

Das Atzen von rostfreiem Stahl erfordert etwas
Erfahrung und Geduld. Die Literatur fur Atzmittel
ist umfangreich und es wird empfohlen verschie-
dene Atzmittel auszuprobieren und sich einige
Atzldsungen zuzulegen die auf das Material
abgestimmt sind welches regelméBig im Labor
untersucht wird.

Abb. 4: Schweile aus rostfreiem Stahl elektrolytisch
poliert und gedtzt, DIC

Elektrolyt: A3
Maskenausschnitt: 1 cm?
Spannung: 35V
Flussrate: 13
Zeit: 25 Sek.

Externes Atzen in rostfreier Atzschale mit
10% wassriger Oxalsaure:

Spannung: 15V
Zeit: 60 Sek.

Préaparationsmethode fiir elektrolytisches Polieren und
Atzen von rostfreiem Stahl. Vorschleifen von Hand je
eine Minute auf SiC-Papier Kérnung 320, 500 und 1000.

Schleifen
L&
Stufe PG FG Cﬂ>
o Unterlage MD-Largo
Ty SiC Diamond
@:] Abrasive e
Size #220 9 pm
). | schmiermittel/ | Wasser DiaPro
Lubricant Allegro/Largo 9
UpM 300 150
Kraft [N] 25 pro Probe 40 pro Probe
@ Zeit Bis plan 5
Polieren
e e
|_|_I_Slu1e P oP C@j
O Unterlage MD-Dac MD-Chem
T Diamond Silica/Alumina
@:] Abrasive e
Size | 3um 0.04/0.02 pm
é’ é’ Suspension/ DiaPro OP-S NonDry
&: /¥ | Lubricant Dac 3 OP-A
D UpM 150 150
/F> Kraft [N] 20 pro Probe 15 pro Probe
@ Zeit 4 Min. 2-3 Min.

Hinweis: Die DiaPro Diamantsuspension kann durch
die Diamantsuspension P, 9um und 3um unter
Verwendung von blauem Schmiermittel ersetzt werden

Tabelle 1: Priparationsmethode fiir eingebettete Proben
aus rostfreiem Stahl, 30 mm Durchmesser, mit dem
halbautomatischen TegraSystem fiir Einzelproben.

Da rostfreie Stahle resistent gegen Korrosion
sind, sind sehr starke Séuren erforderlich um das
Gefige sichtbar zu machen. Beim Umgang mit
den Atzmitteln sind die Sicherheitsvorschriften
2u beachten. In vielen Labors werden die in der
Literatur angegeben Atzmittel entsprechend den
zu dtzenden Stéhlen abgedndert oder auch aus
pers6nlichen und praktischen Erwdgungen mo-
difiziert.

Im Folgenden werden einige Atzmittel angegeben
die sich im Laboralltag bewahrt haben:
Chemisches Atzen

Vorsicht: Beim Umgang mit Chemikalien sollen
immer die empfohlenen Sicherheitsbestimmungen
eingehalten werden.



Schieifen

L&
|_|—|_ Stufe PG FG :@f
O Unterlage Stone 3A36 MD-Largo
T AlLO Diamond
@:] Abrasive |20 | T2
Size | #150 9pum
L) | Suspension/ | Wasser DiaPro
&: / -+ | Lubricant Allegro/Largo 9
‘3 UpM 1450 150
/F\ Kraft [N] 50 pro Probe 50 pro Probe
@ Zeit Bis plan 9 Min.
Polieren
% % &
I_|—|_ Stufe pp1_¥: pp2 ¢ o 7
O Unterlage MD-Mol APS MD-Nap MD-Chem
Type | Diamond Diamond Silica/Alumina
@:] Abrasive i
Size | 3um 1pm 0.04 ym /-
é’ é’ Suspension/ DiaPro DiaPro OP-S NonDry
&: / =7 | Lubricant Mol B 3 Nap B 1 OP-A
D UpM 150 150 150
/F\ Kraft [N] 50 pro Probe 25 pro Probe 25 pro Probe
\l/
@ Zeit 6 Min. 4 Min. 2-3 Min.

Tabelle 2: Priparationsmethode fiir 6 Proben aus rostfreiem Stahl, 65x30 mm,
kalteingebettet oder uneingebettet, mit Struers MAPS oder AbraPlan/AbraPol.

Fiir martensitische Stahle

925 ml Ethanol
25 g Pikrinsdure
50 ml Salzsdure

Fiir austenitische Stéhle:

)

Wischétzung:
500 ml dest. Wasser
300 ml Salzsdure
200 ml Salpeterséure
50 ml geséttigte Eisen-III-Chlorid-
Losung
2.5 mg Kupfer-II-Chlorid

100 ml Wasser
300 ml Salzsdure
15 ml H,0, (30%)
V2A Beize
100 ml Wasser
100 ml Salzsdure
10 ml Salpeterséure
Bei Raumtemperatur oder bis zu
50°C atzen.

Farbétzung nach Beraha Il:

Stammldsung aus
800 ml dest. Wasser
400 ml Salzsdure

48 g Ammoniumhydrogenflourid
Zum Atzen gibt man zu 100 ml
dieser Stammldsung
1-2 g Kaliummetabisulfit hinzu.

Elektrolytisches Atzen
Fiir austenitisch-ferritische Stéhle
(Duplex)

40% wassrige NaOH Lésung

Fiir alle rostfreien Stahle:
10% wassrige Oxalsdure

Gefiigeinterpretation

Ferritische rostfreie Stadhle sind bei Raum-
temperatur magnetisch und nicht hértbar, aber
ihre Eigenschaften kdnnen durch Kaltverformung
beeinflusst werden. Das Geflige im gegliihten
Zustand besteht aus ferritischem Korngefiige

mit feinen Karbiden. Ferritische Stéhle, die zur
spanabhebenden Bearbeitung verwendet werden,
enthalten groe Mengen von Mangansulfiden um
das Freischneiden zu fordern (Abb. 5)

Martensitische rostfreie Stahle sind magne-
tisch und hdrtbar. Durch die schnelle Abkiihlung
entsteht Martensit und mit anschlieBenden War-
mebehandlungen kdnnen die Eigenschaften der
Legierungen optimiert werden. Abhdngig von der
Warmebehandlung kann das Gefiige rein martensi-
tisch sein oder eine sehr feine, vergiitete Struktur
aufweisen. Die verschiedenen Legierungen und
Halbzeuge in unterschiedlichen Abmessungen
erfordern fir die Warmebehandlung sehr komplexe
Temperatur- und Zeitverhaltnisse. Delta-Ferrit
(Abb. 6) ist normalerweise unerwiinscht, da

bei langen Glihzeiten von Stdhlen mit hohem
Chromgehalt, bei Temperaturen zwischen 700 und
900°C, der Delta-Ferrit in die harte und spréde
intermetallische Sigma-Phase aus Eisen-Chrom
umgewandelt wird. Nochmaliges Erhitzen auf
1050°C mit anschlieBendem Abschrecken kann
die Sigma-Phase und damit die Versprodung
wieder riickgdngig machen.
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Abb. 5: Ferritischer rostfreier Stahl mit Zeilen 200x
von Mangansulfiden und kleinen Karbiden,
elektrolytisch geétzt mit 10% Oxalsdure

Abb. 6: Angelassener martensitischer 75x
rostfreier Stahl mit Delta-Ferrit, geétzt
mit Pikrinséure



sion verringert, da diese Elemente statt Chrom als
Karbidbildner wirken (Abb. 8).

Deltaferrit kann durch kritische Bedingungen wéh-
rend der Warmebehandlung von martensitischen
rostfreien Stéhlen auftreten oder durch die Kaltver-
formung von austenitischen Stéhlen (Abb. 9).

Austenitisch-Ferritische rostireie Stihle
(Duplex) bestehen aus Ferrit und Austenit. Durch
elektrolytisches Atzen mit 40%iger Natronlauge
kann das Gefiige sichtbar gemacht und die Anteile
jeder Phase ermittelt werden (siehe Abb. 1 und
Abb. 10). Diese Stahle sind zah und werden be-
sonders in der Lebensmittel-, Papier-, und Erdél-
industrie verwendet.

Zusammenfassung

Rostfreie Stahle enthalten hohe Anteile von Chrom
und Nickel und sind resistent gegen Korrosion.
Ferritische und austenitische Stéhle sind weich
beziehungsweise zdh und neigen wahrend der
metallografischen Préparation zu Verformung und
Kratzern. Zusdtzlich gelingt es nicht immer die
Karbide zu erhalten.

Abb. 8: Austenit mit Karbiden und einigen 200x
Titankarbonitriden

Abb. 9: Austenitischer Stahl mit Zeilen von 125x
Delta-Ferrit und Mikroseigerungen, die blaue

Farbe zeigt Bereiche der Verarmung von
Legierungselementen an

Austenitische rostfreie Stéhle sind nicht
hértbar, sondern schnelle Abkiihlung ergibt ein
weiches, nichtmagnetisches Material dessen
Eigenschaften durch Kaltverformung verdndert
werden konnen. Das Gefiige besteht aus einem
Korngefiige das Zwillinge aufweisen kann (Abb.
7). Wdrmeeinwirkung zwischen 600-700°C férdert
die Bildung von komplexen Karbiden im Austenit-
korn. Das fiihrt zu einer Verarmung von Chrom im
Austenit was wiederum die Anfélligkeit flir interkri-
stalline Korrosion oder Oxidation erhéht.

Bleibt der Kohlenstoffgehalt unter 0,015% und
werden geringe Mengen von Titan und Niob beige-
geben wird das Risiko der interkristallinen Korro-

Fiir erfolgreiches mechanisches
Polieren wird empfohlen, dass

- grobe Schleifmittel zum Planschleifen
vermieden werden

- Feinschleifen und Polieren mit Diamant
sehr griindlich durchgefiihrt wird um
alle Verformung durch das Planschlei-
fen abzutragen

- ein sorgfdltiges Endpolieren mit Silizi-
umoxid oder Tonerde durchgefiihrt wird
um eine weitgehend verformungsfreie
Probenoberflache zu erzielen.

Eine vierstufige Praparationsmethode mit halb-
automatischen oder automatischen Schleif- und
Poliergerdten gibt gute und reproduzierbare Ergeb-
nisse. Rostfreie Stahle sind schwierig chemisch

zu dtzen. Die empfohlenen Atzmittel sind sehr
korrosiv und erfordern entsprechende Vorsicht im
Umgang.

Alternativ bietet sich elektrolytisches Polieren und
Atzen an. Es ergibt eine verformungsfreie Oberfl4-
che fiir eine gute Gefligebeurteilung, die Karbide
bleiben dabei jedoch nicht erhalten.

Abb.10: Gefiige eines Schmiedeteils aus Duplex Stahl,
elektrolytisch gedtzt mit 40%iger Natronlauge zeigt
den Ferrit blau, Austenit weil3 und feine Nadeln

aus Sigmaphase.
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Metallografische Praparation von rostfreien Stéhlen
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3143 CT Maassluis
Telefoon +31 (10) 599 7209
Fax +31 (10) 5997201
netherlands@struers.de

NORWAY

Struers ApS, Norge
Sjeskogenveien 44C
1407 Vinterbro

Telefon +47 970 94 285
info@struers.no

AUSTRIA

Struers GmbH )
Zweigniederlassung Osterreich
Betriebsgebiet Puch Nord 8
5412 Puch

Telefon +43 6245 70567

Fax +43 6245 70567-78
austria@struers.de

POLAND

Struers Sp. z 0.0.
Oddziat w Polsce

ul. Jasnogdrska 44
31-358 Krakow

Phone +48 12 661 20 60
Fax +48 12 626 01 46
poland@struers.de

ROMANIA

Struers GmbH, Sucursala
Bucuresti

Str. Preciziei nr. 6R
062203 sector 6, Bucuresti
Phone +40 (31) 101 9548
Fax +40 (31) 101 9549
romania@struers.de

SWITZERLAND

Struers GmbH
Zweigniederlassung Schweiz
WeissenbrunnenstraBe 41
CH-8903 Birmensdorf
Telefon +41 44 777 63 07
Fax +41 44 777 63 09
switzerland@struers.de

SINGAPORE

Struers Singapore
627A Aljunied Road,
#07-08 BizTech Centre
Singapore 389842
Phone +65 6299 2268
Fax +65 6299 2661
struers.sg@struers.dk

SPAIN

Struers Espaiia

Camino Cerro de los Gamos 1
Building 1 - Pozuelo de Alarcén
CP 28224 Madrid

Teléfono +34 917 901 204

Fax +34 917 901 112
struers.es@struers.es

FINLAND

Struers ApS, Suomi
Hietalahdenranta 13

00180 Helsinki

Puhelin +358 (0)207 919 430
Faksi +358 (0)207 919 431
finland@struers.fi

SWEDEN

Struers Sverige

Box 20038

161 02 Bromma

Telefon +46 (0)8 447 53 90
Telefax +46 (0)8 447 53 99
info@struers.se

UNITED KINGDOM
Struers Ltd.

Unit 11 Evolution @ AMP
Whittle Way, Catcliffe
Rotherham S60 5BL

Tel. +44 0845 604 6664
Fax +44 0845 604 6651
info@struers.co.uk

USA

Struers Inc.

24766 Detroit Road
Westlake, OH 44145-1598
Phone +1 440 871 0071
Fax +1 440 871 8188
info@struers.com
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