Metallografische
Praparation von
rostfreiem Stahl

Korrosionsbestandige Stéhle
enthalten mindesten 11% Chrom
und sind unter dem Begriff ,rostfreie
Stahle” zusammengefasst. In dieser
Gruppe von hochlegierten Stahlen
gibt es vier Kategorien die nach
dem Geflge der Legierungen bei
Raumtemperatur benannt werden:
ferritische, martensitische, austeni-
tische und austenitisch-ferritische
(Duplex) Stahle.

Das Hauptmerkmal der rostfreien
Stahle ist ihre Korrosionsbestan-
digkeit. Diese Eigenschaft kann
durch den Zusatz von bestimmten
Legierungselementen verstarkt
werden und sich auch auf andere
Eigenschaften wie Z&higkeit oder
Oxidationsverhalten vorteilhaft aus-
wirken. Zum Beispiel erhéhen Niob
und Titan den Widerstand gegen
interkristalline Korrosion da sie Koh-
lenstoff zur Karbidbildung absorbie-
ren. Stickstoff steigert die Festigkeit
und Schwefel verbessert die Zer-
spanbarkeit durch die Bildung von
Mangansulfiden die einen kurzen
Span bewirken.

Wegen ihrer Korrosionsbestandig-
keit und ausgezeichneten Oberfla-
chenqualitat spielen rostfreie Stahle
in der Flugzeug-, Lebensmittel-,
chemischen und medizinischen

Schwierigkeiten wahrend der metallografischen

Praparation

Schleifen und Polieren: Verformung und Kratzer in ferritischen und
austenitischen Stahlen. Erhalten der Karbide und Einschllsse.

P

Rostfreier Stahl nach 3 ym Politur mit
Restverformung vom Schleifen

DIC 25x

Teile aus rostfreiem Stahl fiir den Flugzeugbau

Industrie eine groBe Rolle, werden
aber auch in GroBkichenaus-
stattung, Architektur und sogar
Schmuck eingesetzt.

Die Metallografie von rostfreiem
Stahl ist ein wichtiger Teil der Qua-
litatskontrolle wahrend des Herstel-
lungsprozesses. Metallografisch
werden hauptsachlich KorngréBen-
bestimmung und die Beurteilung
von Deltaferrit und Sigma-Phase
durchgeflihrt und GréBe und Ver-
teilung von Karbiden beurteilt. Zu-
satzlich wird die Metallografie noch
flr Schadensfélle und zur Untersu-
chung von Korrosions- und Oxidati-
onsvorgangen-eingesetzt.

p
40%lger Natronlauge, Austenit blau, Ferrit gelb

Losung:

Sorgfaltiges Diamantpolieren und
Endpolieren mit Siliziumoxid oder
Tonerde

Ungentigend polierter rostfreier Stahl zeigt
Verformung nach Farbétzung Beraha Il



Herstellung und
Verwendung von
rostfreiem Stahl

Die Produktion von hochlegierten Stah-
len ist ein komplexer Ablauf von wieder-
holten Schmelzprozessen. Eine Mischung
von Eisen und gut sortiertem Stahlschrott
wird zunachst im Lichtbogenofen ge-
schmolzen und in Rohblécke oder im
Stranggussverfahren in Barren oder
Knlppel gegossen. Fur viele Anwendun-
gen kénnen diese Produkte zu Halbzeu-
gen wie Stangen, Stében oder Platten
weiterverarbeitet werden. Fur Stahle mit
hoher Qualitat werden die Roherzeug-
nisse einem zweiten Schmelzverfahren
unterzogen.

Dieser zweite Schmelzprozess kann eine
zwei- oder sogar dreifache Erschmel-
zung im Vakuuminduktionsofen und eine
zusétzliche Schmelzung im Vakuum-
Lichtbogenofen sein oder ein Elektro-
Schlacke-Umschmelzverfahren, das auch
unter Druck und Schutzgas durchgefhrt
werden kann. Der Hauptgrund fUr diesen
zweiten Schmelzvorgang ist die Reduzie-
rung von Verunreinigungen wie Oxiden,
Sulfiden und Silikaten, so dass mit wie-
derholtem Schmelzen der Reinheitsgrad
verbessert wird und homogene Bldécke
mit ausgezeichneten mechanischen und
physikalischen Eigenschaften gegossen
werden kénnen. Die hohen Energiekos-
ten dieser Umschmelzverfahren spiegeln
sich in den Preisen von warme- und kor-
rosionsbestandigen Stahlen fir spezielle
Anwendungen wieder.

Verwendung

Die Korrosionsbestandigkeit von rostfrei-
en Stahlen beruht auf dem Legieren von
Chrom mit Eisen und ist abhangig von
der Bildung einer passiven Oberflachen-
Oxidschicht die sich bei einer mechani-
schen Verletzung spontan nachbildet. Es
gibt verschiedene Arten von Korrosion,
zum Beispiel Loch-, Spannungsriss-,
Schwingungsriss- und interkristalline
Korrosion. Durch die Zugabe bestimmter
Legierungselemente neben Chrom kann
der Widerstand gegen eine spezifische
Art von Korrosion erhdht werden, z.B.
verbessert Molybdan den Widerstand
gegen LochfraBB. Die Hauptlegierungen,
Eigenschaften und Beispiele von An-
wendungen der vier Arten von rostfreiem
Stahl werden im Folgenden kurz be-
schrieben:

Ferritische rostfreie Stahle sind nicht
hértbare Legierungen mit geringem Koh-
lenstoffgehalt und 11-17% Chrom.
Eigenschaften: magnetisch, resistent

Abb. 2:
Austenitischer
Stahl geétzt nach
Beraha Il.
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gegen atmospharische Korrosion, maBige
Festigkeit und Zahigkeit.

Anwendungen: Magnetventile, Rasierklin-
gen, Zierleisten

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

Eigenschaften: sehr hohe Korrosionsbe-
standigkeit, bestandig gegen hohe Tem-
peraturen und gute Dauerfestigkeit.
Anwendungen: Messer, Skalpelle, Haken
und Pinzetten in der Chirurgie, Antriebs-
systeme und Hochleistungsteile flr Flug-
zeuge, Produktionsausristungen flr die
Elektronikindustrie.

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

Eigenschaften: hohe Zahigkeit, hohe
Korrosionsbestandigkeit, resistent gegen
oxidierende Sauren und alkalische Me-
dien, sehr gut kaltverformbar, leicht zu
bearbeiten und zu zerspanen.
Anwendungen: Schrauben, Bolzen und
Implantate in der Medizin, Kessel und
Rohren in der chemischen, pharmazeuti-
schen und Lebensmittelindustrie, Kochu-
tensilien.

Austenitisch-ferritische rostfreie Stah-
le (Duplex) haben einen niedrigen Koh-
lenstoffgehalt und enthalten generell mehr
Chrom (21-24%) und weniger Nickel
(4-6%) als die austenitischen Stahle sowie
2-3% Molybdéan. Eigen-
schaften: Dauerfestigkeit in
korrosiven Medien, guter
Widerstand gegen Span-
nungsrisskorrosion.
Anwendungen: Ausrtstun-
gen fur die chemische und
Off Shore Industrie, in der
Umwelttechnik, Architektur.




Schwierigkeiten bei
der Praparation von
rostfreiem Stahl

Die weichen ferritischen und zahen
austenitischen rostfreien Stahle sind
beide anfallig fir Verformung. Nach dem
Endpolieren sind die Probenoberflachen
dieser Stahle meistens hochgléanzend.
Wenn sie aber nicht sorgféltig mit Di-
amant 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.

Abb. 3: Nicht ausreichend polierter 500x
austenitischer Stahl zeigt nach dem Atzen
wieder Verformung (Beraha Il)

Empfehlungen fiir die
Praparation von rostfreien
Stahlen

Durch die Anfalligkeit fir mechanische
Verformung muss die Verwendung von
sehr groben Schleifpapieren und hohen
Schleifdriicken vermieden werden. Als
Regel empfiehlt sich zum Planschleifen
das feinstmogliche Papier, bezogen

auf die ProbengréBe und Oberflachen-
rauhigkeit der Proben, zu verwenden.
Das Feinschleifen mit Diamant erfolgt
auf einer Feinschleifscheibe (Largo) oder,
als Alternative flr einige Edelstahlsorten,
auf dem DP-Plan Tuch. Nach dem Fein-
schleifen erfolgt eine grindliche Diamant-
politur auf einem mittelweichen Tuch,
und zur Endpolitur kann Siliziumoxid
(OP-S) oder Tonerde (OP-AA) verwendet
werden. Diese letzte Praparationsstufe
sollte sehr sorgféltig durchgefihrt wer-
den und kann mehrere Minuten dauern.
Eine gute Endpolitur ist die beste Vor-
aussetzung fUr ein gutes, kontrastreiches
Atzen (siehe Abschnitt ,Atzen®).

Es muss betont werden, dass urspring-
liche Verformungen, die durch die erste
Schleifstufe entstehen und nicht durch

das Feinschleifen abgetragen werden,
Spuren hinterlassen und durch das End-
polieren nicht entfernt werden kénnen.
Tabelle 1 zeigt eine Praparationsmethode
fUr eingebettete Einzelproben aus rost-
freiem Stahl, 30 mm Durchmesser, mit
dem halbautomatischen TegraSystem.
Tabelle 2 zeigt eine Praparationsmethode
flr 6 Proben aus rostfreiem Stahl, 65x30
mm, uneingebettet oder kalteingebet-
tet, mit dem vollautomatischen Struers
MAPS oder den halbautomatischen
AbraPlan/AbraPol Geraten.

Elektrolytisches Polieren

Flr Forschungszwecke oder schnelle
Geflgebeurteilungen ist das elektrolyti-
sche Polieren fur rostfreie Stéhle eine Al-
ternative zum mechanischen Polieren, da
es keine mechanische Verformung der
Oberflache verursacht. Elektrolytisches
Polieren gibt ausgezeichnete Ergebnisse
fur Gefligeuntersuchungen (Abb. 4), es
ist aber nicht zur Identifizierung von Kar-
biden geeignet.

Vor dem elektrolytischen Polieren mus-
sen die Proben bis Kérnung 1000 auf
Siliziumkarbid-Papier geschliffen werden.
Je feiner die urspriingliche Probenober-
flache, um so besser wird das Ergebnis
durch das elektrolytische Polieren (Pra-
parationsmethode siehe unten).

Abb. 4: Schweille aus rostfreiem Stahl elektrolytisch
poliert und geatzt, DIC

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

Externes Atzen in rostfreier Atzschale mit
10% wassriger Oxalsdure:

Spannung: 15V
Zeit: 60 Sek.

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

Schleifen
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Unterlage SiC-Papier 220# | MD-Largo

DiaPro

Suspension Allegro/Largo

Schmiermittel| Wasser

UpM 300 150

Kraft [N] 25 pro Probe 40 pro Probe
Zeit Bis plan 5 Min.

Polieren

% Y
Stufe op < o ¢
r'_r o O

O Unterlage | MD-Dac MD-Chem
@& Suspension DiaPro Dac OP-S/OP-AA
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 3uym unter
Verwendung von blauem Schmiermittel ersetzt werden

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

Atzen

Das Atzen von rostfreiem Stahl erfordert
etwas Erfahrung und Geduld. Die Litera-
tur fir Atzmittel ist umfangreich und es
wird empfohlen verschiedene Atzmittel
auszuprobieren und sich einige AtzI5-
sungen zuzulegen die auf das Material
abgestimmt sind welches regelmaBig im
Labor untersucht wird.

Da rostfreie Stahle resistent gegen Kor-
rosion sind, sind sehr starke Sauren
erforderlich um das Geflige sichtbar zu
machen. Beim Umgang mit den Atz-
mitteln sind die Sicherheitsvorschriften
zu beachten. In vielen Labors werden
die in der Literatur angegeben Atzmittel
entsprechend den zu &tzenden Stahlen
abgeandert oder auch aus personlichen
und praktischen Erwagungen modifiziert.

Im Folgenden werden einige Atzmittel
angegeben die sich im Laboralltag be-
wahrt haben:



Schleifen

|_|_|_ Stufe PG FG C%&
O Unterlage Stein 150# MD-Largo
@é/ Suspension 9um
é’ Schmiermittel| Wasser Blau
D UpM 1450 150
< F> Kraft [N] 300 300
@ Zeit Bis plan 9 Min.
Polieren
I_|_|_ Stufe DP1C@§ DP ZCQS& OPC/S&
O | unteriage | MD-Mol MD-Nap MD-Chem
@é’ Suspension 6 pm 1um OP-S/OP-AA
é’ Schmiermittel| Blau Blau
i) UpM 150 150 150
< F> Kraft [N] 300 150 150
@ Zeit 6 Min. 4 Min. 2-3 Min.

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

Chemisches Atzen

Vorsicht: Beim Umgang mit Chemikalien

sollen immer die empfohlenen Sicher-

heitsbestimmungen eingehalten werden.

Flr martensitische Stéhle
925 ml Ethanol
25 g Pikrinséure
50 ml Salzsaure

Fiir austenitische Stéhle:
1) Wischéatzung:
500 ml dest. Wasser
300 ml Salzs&ure
200 ml Salpeterséure
50 ml gesattigte Eisen-llI-Chlorid-
Lésung
2.5 mg Kupfer-II-Chlorid

2) 100 ml Wasser
300 ml Salzséaure
15 ml H,O, (30%)

3) V2A Beize

100 ml Wasser
100 ml Salzsaure

10 ml Salpetersaure
Bei Raumtemperatur oder bis zu

50°C atzen.

Farbétzung nach Beraha Il:

Stammldsung aus

800 ml dest. Wasser

400 ml Salzsaure

48 g Ammoniumhydrogenflourid

Zum Atzen gibt man zu 100 ml
dieser Stammlésung

1-2 g Kaliummetabisulfit hinzu.

Elektrolytisches Atzen
Fur austenitisch-ferritische Stahle

(Duplex)

40% wassrige NaOH Losung

Fur alle rostfreien Stéhle:
10% wassrige Oxalséure

Gefiigeinterpretation

Ferritische rostfreie Stéhle sind bei
Raumtemperatur magnetisch und nicht
hartbar, aber ihre Eigenschaften konnen
durch Kaltverformung beeinflusst wer-
den. Das Geflige im geglihten Zustand
besteht aus ferritischem Korngefige mit
feinen Karbiden. Ferritische Stéhle, die
zur spanabhebenden Bearbeitung ver-
wendet werden, enthalten groBe Mengen
von Mangansulfiden um das Freischnei-
den zu férdern (Abb. 5)

Martensitische rostfreie Stahle sind
magnetisch und hartbar. Durch die
schnelle Abkuhlung entsteht Martensit
und mit anschlieBenden Warmebehand-
lungen kdnnen die Eigenschaften der
Legierungen optimiert werden. Abhangig
von der Warmebehandlung kann das
Geflige rein martensitisch sein oder eine
sehr feine, vergUtete Struktur aufweisen.
Die verschiedenen Legierungen und
Halbzeuge in unterschiedlichen Abmes-
sungen erfordern fur die Warmebehand-
lung sehr komplexe Temperatur- und
Zeitverhaltnisse. Delta-Ferrit (Abb. 6) ist
normalerweise unerwinscht, da bei lan-
gen GlUhzeiten von Stahlen mit hohem
Chromgehalt, bei Temperaturen zwi-
schen 700 und 900°C, der Delta-Ferrit

e el == = - e

Abb. 5: Ferritischer rostfreier Stahl mit Zeilen 200x
von Mangansulfiden und kleinen Karbiden,
elektrolytisch geatzt mit 10% Oxalsdure

e 200

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



Abb. 7: Kaltverformter Austenit mit Zwillingen,
gedtzt mit V2A Beize
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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

in die harte und sprode intermetallische
Sigma-Phase aus Eisen-Chrom umge-
wandelt wird. Nochmaliges Erhitzen auf
1050°C mit anschlieBendem Abschre-
cken kann die Sigma-Phase und damit
die Versprodung wieder rlickgangig
machen.

Austenitische rostfreie Stahle sind
nicht hartbar, sondern schnelle Abklh-
lung ergibt ein weiches, nichtmagneti-
sches Material dessen Eigenschaften
durch Kaltverformung verandert werden
kénnen. Das Geflige besteht aus einem
Korngeflge das Zwillinge aufweisen kann

(Abb. 7). Warmeeinwirkung zwischen
600-700°C fordert die Bildung von kom-
plexen Karbiden im Austenitkorn. Das
flhrt zu einer Verarmung von Chrom im
Austenit was wiederum die Anfalligkeit
fUr interkristalline Korrosion oder Oxidati-
on erhoéht.

Bleibt der Kohlenstoffgehalt unter
0,015% und werden geringe Mengen
von Titan und Niob beigegeben wird das
Risiko der interkristallinen Korrosion ver-
ringert, da diese Elemente statt Chrom
als Karbidbildner wirken (Abb. 8).

Deltaferrit kann durch kritische Bedin-
gungen wahrend der Warmebehandlung
von martensitischen rostfreien Stahlen
auftreten oder durch die Kaltverformung
von austenitischen Stahlen (Abb. 9).

Austenitisch-Ferritische rostfreie
Stéahle (Duplex) bestehen aus Ferrit und
Austenit. Durch elektrolytisches Atzen mit
40%iger Natronlauge kann das Geflge
sichtbar gemacht und die Anteile jeder
Phase ermittelt werden (siehe Abb. 1

und Abb. 10). Diese Stahle sind zéh und
werden besonders in der Lebensmittel-,
Papier-, und Erdolindustrie verwendet.

Zusammenfassung

Rostfreie Stéhle enthalten hohe Anteile
von Chrom und Nickel und sind resistent
gegen Korrosion. Ferritische und austeni-
tische Stéhle sind weich beziehungswei-
se zah und neigen wahrend der metal-
lografischen Praparation zu Verformung
und Kratzern. Zusétzlich gelingt es nicht
immer die Karbide zu erhalten.

Fur erfolgreiches mechanisches

Polieren wird empfohlen, dass

- grobe Schleifmittel zum Planschleifen
vermieden werden

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

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

Eine vierstufige Praparationsmethode mit
halbautomatischen oder automatischen
Schleif- und Poliergeraten gibt gute und
reproduzierbare Ergebnisse. Rostfreie
Stéhle sind schwierig chemisch zu atzen.
Die empfohlenen Atzmittel sind sehr
korrosiv und erfordern entsprechende
Vorsicht im Umgang.

Alternativ bietet sich elektrolytisches
Polieren und Atzen an. Es ergibt eine
verformungsfreie Oberflache fUr eine gute
Gefligebeurteilung, die Karbide bleiben
dabei jedoch nicht erhalten.

Abb.10: Gefiige eines Schmiedeteils aus Duplex Stahl,
elektrolytisch geétzt mit 40%iger Natronlauge zeigt
den Ferrit blau, Austenit weil8 und feine Nadeln

aus Sigmaphase.
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Application
Notes

Metallografische Prdparation von rostfreien Stahlen

Elisabeth Weidmann, Struers A/S, Copenhagen
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