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Einfiihrung
Heinz BORCHERS

Die Metallkunde, deren Wurzeln in der Physik, der Physikalischen
Chemie und der Chemie liegen, dient nicht nur sich selbst als reine
Wissenschaft, sondern sie stellt eines der wesentlichen Fundamente
der technischen Entwicklung dar. Sie benutzt daher auch die
meisten Untersuchungsmethoden der Naturwissenschaften und der
technischen Disziplinen.

Alle diese Methoden lassen sich selbst bei grofstmoglicher Be-
schrinkung nicht in einem kurzgefafiten Einfithrungsband sinnvoll
behandeln. Es werden daher Methoden gebracht, die im Hinblick
auf Forschung und Werkstoffpriifung sowohl in metallkundlich
ausgerichteten Lehr- und Forschungsinstituten als auch in Be-
triecben eine ganz spezifische Bedeutung haben. Jedoch auch hier
sind noch Einschrinkungen nétig.

Wie das Inhaltsverzeichnis erkennen lifit, werden vorzugsweise
die Verfahren besprochen, die durch makroskopische und mikro-
skopische Betrachtung vom Aufleren und Inneren sowie durch
bestimmte physikalische und chemische Untersuchungen einen
Aufschluf§ iber Struktur, Gefiige, Zustinde, Fehler, Beeinflufsbar-
keit und Verhalten metallischer Stoffe geben kénnen.

Es sei erldutert, warum manche Untersuchungsmethoden, die in
Metallkundeinstituten unentbehrlich sind, hier in den Band III mit
dem Untertitel » Ausgewihlte Untersuchungsmethoden der Metall-
kunde« nicht einbezogen werden. Das sind zunichst mit Aus-
nahme der Mikrosonde und Fluoreszenzanalyse die qualitativen
und quantitativen chemischen und physikalischen Analysen, denen
eigene Lehrbiicher gewidmet sind. Weiterhin wird eine Beschrin-
kung auf die Untersuchung des festen Zustandes vorgenommen
und die Untersuchung von Schmelzen z.B. durch Messung der
Viskositit, der Oberflichenspannung usw. nicht gebracht, die zum
Band Giefereitechnik gehdrt. Ausgeklammert werden auch die
vielseitigen mechanisch technischen Priifverfahren statischer, dyna-
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mischer und technologischer Art, fiir die ein neuer Band in der
Sammlung Goschen erscheinen wird. Das gleiche gilt fiir die
Zerstorungsfreie Werkstoffpriifung.

Welches ist nun die Zielsetzung fiir die »Ausgewihlten
Methoden?«

Es wird eine moglichst voraussetzungsfreie Einfithrung ange-
strebt. Auf Kenntnisse aus den Binden I und II der Metallkunde
und auf erste physikalische Grundlagen kann jedoch nicht ver-
zichtet werden. Anhand grundsitzlich wichtiger Betrachtungen
soll unter weitgehendem Verzicht auf Rezepte ein Verstindnis fiir
Sinn, Anwendungsmoglichkeiten, Hilfsmittel und Aussagekraft der
Methoden geweckt werden. Das Buch soll bereits Studenten mitt-
lerer Semester in Erginzung zu Vorlesungen und Ubungen Dienste
leisten. Es soll aber auch den im Beruf stehenden Kriften helfen,
Kenntnisse aufzufrischen, sich schnell iiber ihnen nicht geliufige
Methoden zu informieren, etwas iiber neuere Entwicklungen zu
lesen und ausreichende Literaturhinweise zu finden.

Das erste Kapitel beschiftigt sich mit der Probenherstellung,
wie sie fiir metallkundliche Untersuchungen wichtig ist, mit der
Probenentnahme aus Werkstiicken zur Priifung von Qualitit oder
Fehlerursachen, mit der Probenbehandlung zur Vermeidung von
Verfilschung des Gefiiges durch Einfliisse der Verformung und
Wirmeeinwirkung wihrend Probenentnahme und Probenvorberei-
tung fiir die nachfolgenden Untersuchungen oder mit der gezielten
Verformung und/oder Wirmebehandlung, um deren Wirkungen
zu bestimmen.

In diesem Kapitel klingt ebenso wie in den Binden I und II, die
méglichst voraussetzungsfrei fiir die allererste Einfithrung in die
Metallkunde gedacht waren, an, welche Bedeutung Diffusionsvor-
gingen zukommt, so daff als zweites Kapitel eine eingehendere
Behandlung der Diffusionsvorginge und Diffusionsgesetze folgt,
die fiir tiefergehende Beurteilung der Untersuchungsfithrung und
der Untersuchungsbefunde meist vorausgesetzt werden miissen.

Das dritte Kapitel, das der Makroskopie gewidmet ist, soll be-
sonders betonen, welche wertvollen Schliisse aus der Betrachtung
mit unbewaffnetem Auge oder bei relativ schwacher Vergroflerung
gezogen werden konnen. Gerade dieser Untersuchungsstufe wird
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manchmal nicht die hohe Bedeutung zugemessen, die ihr ge-
biihrt.

Im vierten Kapitel, der Lichtmikroskopie, werden die physikali-
schen Grundlagen so eingehend, wie es in einem kleinen Biichlein
moglich ist, erortert und nur Allgemeines iiber die Mikrophoto-
graphie und den praktischen Gebrauch gesagt. Die photographi-
schen Arbeiten werden bewufSst im Hinblick auf den begrenzten
Buchumfang nicht beschrieben, da sie -bereits jungen Menschen
meist vertraut sind. Es werden auch nur solche Gefiigebilder ge-
bracht, die die wichtigsten Arten der Bilderscheinung in der
Auflichtmikroskopie verdeutlichen. In den Binden I und II sind
eine grofSe Anzahl von weiteren Gefiigebildern zu finden.

Als fiinftes Kapitel wird gesondert die »Quantitative Metallo-
graphie« gebracht, die in Erginzung zu den einfachen Verfahren
der KorngrofSenzihlung und der Beschreibung mehrphasiger Ge-
fiige immer wichtiger wird. Es werden die neuen Verfahren im
Prinzip behandelt.

Das sechste und siebente Kapitel beschiftigt sich mit der Elek-
tronenmikroskopie und der Rontgenfeinstrukturuntersuchung. Bei
allem Bemiihen um eine einfache Einfithrung miissen hier jedoch
an den Leser hohere Anforderungen gestellt werden. Immerhin
kann sich auch ein Leser, dem es nur auf eine grobe Kenntnis der
Methoden und der Anwendungsméglichkeiten ankommt, einen
ersten Uberblick verschaffen.

Das achte und neunte Kapitel bringt die Leitfihigkeitsmessung
und spezielle magnetische Untersuchungen. Bei indirekten Metho-
den liuft man leicht Gefahr, Mefleffekten, die in erwarteten Ge-
bieten auftreten, unzutreffende Deutungen zuzuordnen. Eine ein-
wandfreie Auswertung setzt tiefergehende Kenntnisse bestimmter
physikalischer Vorginge voraus, auf deren Behandlung wir auch
in einem kurzgefaflten einfithrenden Biichlein glaubten nicht ver-
zichten zu konnen. Daher scheinen diese Kapitel iiber den ge-
steckten Rahmen hinauszugehen und sind fiir den Anfinger etwas
schwerer verstindlich; aber entweder mufd man auf die Anwen-
dung der Methode verzichten oder sich in die Grundlagen ent-
sprechend vertiefen kénnen.

Es wird die elektrische Leitfihigkeit eingehender besprochen
und auf die thermische nur kurz hingewiesen. Wegen ihrer hohen
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Empfindlichkeit spielt die elekerische Leitfiahigkeit in der Konstitu-
tionsforschung eine grofle Rolle. Sie ist auch im Hinblick auf
Priifung und Entwicklung von Leit- und Widerstandswerkstoffen
wichtig. Bei Werkstoffen, deren Wirmeleitfihigkeit interessiert,
wird hiufig wegen einer in bestimmten Grenzen vorhandenen
gegenseitigen Beziehung statt der Warmeleitfahigkeit die elektri-
sche Leitfihigkeit bestimmt.

Die Thermoanalyse, deren Bedeutung schon aus Band I zu
erkennen war, finden wir im zehnten Kapitel, das von der einfach-
sten bis zur hochempfindlichen Anordnung fiihrt.

Hieran schliefSt sich als elftes Kapitel die Thermokraftmessung
mit prinzipiellen Betrachtungen und Anwendungsmdéglichkeiten
an.
Im zwolften Kapitel wird bei der Beschreibung dilatometrischer
Messungen Wert darauf gelegt, neben den altbekannten Methoden
die entsprechend dem heutigen Stand der Mefltechnik besseren
Moglichkeiten aufzuzeigen.

Es folgt als dreizehntes Kapitel die Dichtebestimmung, die trotz
ihrer verhiltnismiflig einfachen, wenig aufwendigen Durchfiihr-
barkeit und ihrer in vielen Fillen nicht zu unterschitzenden Aus-
sagekraft, oft ungenutzt bleibt.

Selbst in einem kurzgehaltenen Buch iiber einzelne ausgewihlte
Untersuchungsmethoden der Metallkunde verzichtet man nur
ungern auf einen Hinweis auf die Korrosionspriifung, da es bei der
Verwendung von Werkstoffen fast keinen Fall gibt, bei dem die
Korrosion nicht direkt oder indirekt beachtet werden muf8. In dem
ihr gewidmeten vierzehnten Kapitel mufften wir uns aus Raum-
mangel, aber uth den Hinweis auf die Bedeutung der Korrosions-
priifung nicht unter den Tisch fallen zu lassen, damit begniigen,
die genormten Begriffe iiber Korrosion und Korrosionserscheinun-
gen sowie eine Ubersicht iiber wichtige genormte Korrosionspriif-
methoden mit wenigen Beispielen notwendiger Modifikation in
gedringter Form zu bringen.

Fiir die Bearbeitung der einzelnen Kapitel konnten Herren
gewonnen werden, die sich den speziellen Gebieten bereits mit
Erfolg zugewandt hatten. Es sind dies die nachfolgend in alphabe-
tischer Reihenfolge aufgefiihrten und bei den Kapiteliiberschriften
wieder genannten Wissenschaftler.
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1. Probenherstellung, Probennahme, Probenbehandlung
durch Wirme und Verformung,
metallographische Bearbeitung der Probenflache
fiir Mikrountersuchung

Hans Maria TENSI

Bei der Probenherstellung werden definierte Zusammensetzungen
und Gefiigezustinde angestrebt. Fiir grundlegende Untersuchungen
ist hdufig ein ideal vereinfachter Probenzustand erforderlich, z. B.
extrem hohe Reinheit der Komponenten aus denen die Probe be-
steht oder ein Probenvolumen ohne Korngrenzen (Einkristall).

Soll die Probe Eigenschaften besitzen, die moglichst dhnlich
denen der technischen Werkstoffe sind, dann sind die durch das
jeweilige industrielle Herstellungsverfahren bedingten Besonder-
heiten in der Zusammensetzung oder im Gefiigeaufbau zu be-
achten. In vielen Fillen konnen diese Bedingungen bei labormifig
hergestellten Proben nicht eingehalten werden. Die Proben sind
dann aus den in groflen Mengen hergestellten technischen Werk-
stoffen zu entnehmen.

1.1. Probenherstellung durch metallurgische Prozesse

Die jeweils giinstigste Schmelzeinrichtung wird bestimmt durch
Schmelz- und Siedetemperatur der Legierungspartner, durch deren
gegenseitige Loslichkeit im fliissigen und festen Zustand, durch die
Reaktion des Schmelzgutes mit Gasen oder die Loslichkeit fiir be-
stimmte Gase im fliissigen und festen Zustand, sowie durch die
Mbglichkeit, mit Teilen des Ofens (z. B. Tiegel, Temperaturmefs-
fiihler usw.) zu reagieren (s. Band I, Kap. 5. und Band I, Kap. 2.2.
und Kap. 3.5.). Unterscheiden sich Legierungspartner in der
Schmelz- und Siedetemperatur sehr stark, dann wird zweckmifig
die Legierung iiber sogenannte Vorlegierungen hergestellt. Dabei
lifft man die niedrig schmelzende Komponente bei geeigneter
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Temperatur im fliissigen Zustand in die héher schmelzende, zu-
nichst noch feste Komponente eindiffundieren. Auf diese Weise ist
es moglich, die hoher schmelzende Komponente bei Temperaturen
unter ihrem Schmelzpunkt zu legieren. Ferner ist auf eine gute
Vermengung der Schmelze zu achten.

Auch die Erstarrungsbedingungen beeinflussen sehr stark die
Eigenschaften des Guflzustandes. Durch die Grofle der Abkiihl-
geschwindigkeit sowie durch die Art der Wirmeabfuhr werden
Korngréfle und Kornform bestimmt. Bei legierten Proben be-
einflussen zusitzlich die Lagen von Liquidus- und Soliduskurve
(bzw. -Ebenen) die Konzentrationsunterschiede innerhalb der Kér-
ner und die Konzentrationsverteilung im Guflkérper (Kristall-
seigerung, Blockseigerung, s. Band II, Kap. 3.5.).

Tiegelwerkstoffe

Die an die Tiegelwerkstoffe zu stellenden Anforderungen sind

— moglichst hohe chemische Indifferenz bei der Arbeitstemperatur

gegeniiber dem Schmelzgut

— ausreichende mechanische Festigkeit bei der Arbeitstemperatur

— austeichende Temperaturwechselbestindigkeit.

Ferner werden hiufig bestimmte Eigenschaften beziiglich der
elektrischen Leitfihigkeit (Stromleiter oder Isolator), Wirmeleit-
fihigkeit und Gasdichte gefordert.

Fiir metallische Schmelzen verwendet man nur in wenigen
Fillen metallische GefifSwerkstoffe, da fast stets mit Legierungs-
bildung zu rechnen ist (s. Zustandsdiagramme, Band I, Kap. 5.5.
und 1-2). Kohlenstoff (Graphit) eignet sich als Tiegelwerkstoff in
vielen Fillen gut. Zu beachten ist jedoch, daff u. U. iiber Karbid-
bildung Kohlenstoff vom Schmelzgut aufgenommen werden
kann.

In Band II, Kap. 2.1., Tab. 8 wurde in Verbindung mit den
Bildungswirmen auf die Reaktionen hingewiesen, die zwischen
metallischen Elementen und Verbindungen entstehen kénnen. Je
unedler ein Metall ist, desto reaktionsfihiger ist es. Gut als Tiegel-
werkstoffe geeignet sind oxidkeramische Stoffe, insbesondere
Oxide unedler Elemente. Sie werden nach keramischen Verfahren
geformt und durch Sintern verfestigt. Die wichtigsten Tiegelwerk-
stoffe sind in Tabelle 1.1. aufgefiihrt.
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Giinstig wihlt man als Tiegelmaterial das Oxid des Schmelz-
gutes oder das eines sehr viel unedleren Elementes. Der Preis des
Tiegelmaterials steigt dabei stark mit seiner Reinheit an. Bei
edlerem Schmelzgut kann man oft die billigeren Porzellan- oder
Quarztiegel verwenden, solange nicht aus dem Metall ein Oxid
entsteht, das mit dem Tiegeloxid niedrig schmelzende Legierungen
bildet.

Das reine Aluminiumoxid hat sich als chemisch und mechanisch
widerstandsfihiges und universell einsetzbares Material erwiesen.
Dabei nehmen die giinstigen Eigenschaften mit zunehmender Rein-
heit stark zu. Ungiinstig erweisen sich bei hohen Temperaturen
meist Verunreinigungen durch Oxide edlerer Elemente, die vom
Schmelzgut reduziert werden konnen. Bei reduzierender Atmo-
sphire kann aus Kieselsdure SiO abgegeben werden (Gefihrdung
von Edelmetallthermoelementen durch Silizidbildung, s. Kap. 10.
dieses Bandes).

Schmelzifen

Die Art der Schmelzofen richtet sich nach der jeweils erforder-
lichen Temperatur, der Durchmischung der Schmelze sowie nach
den méglichen Reaktionen des Schmelzgutes mit der Ofen-
atmosphire und der Tiegelauskleidung. — Die mit festen, fliissigen
oder gasférmigen Brennstoffen beheizten Schmelzdfen werden
in Laboratorien nur selten benutzt. Abb. 1.1. zeigt einige Schmelz-
ofen mit verschiedenartiger elektrischer Beheizung. Die hiufigst
verwendeten Ofen besitzen indirekte Widerstandserhitzung
(Abb. 1.1. a). In ihren Heizleitern wird durch elektrischen Strom
JouLesche Wirme erzeugt, die iiber Wirmeleitung, Konvektion
und Strahlung an das Schmelzgut abgefithrt wird. Als Wider-
standsmaterialien finden entweder Metalle und ihre Legierungen
oder auch Siliziumkarbid, Kohlewerkstoffe und Zirkonoxid Ver-
wendung. In Tabelle 1.2. sind einige hiufig eingesetzte Wider-
standsmaterialien mit den zulissigen Betriebstemperaturen ange-
geben. Die Glithatmosphire, die auf die Oberfliche der Heiz-
elemente bezogene Energiebelastung (W/mm?) sowie die Einbauart
der Elemente in den Ofen nehmen wesentlichen Einfluff auf ihre
Lebensdauer. Die Heizelemente befinden sich daher, falls erforder-
lich, in entsprechender Schutzatmosphire und besitzen geeignete,
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der Belastung angepafite Formen (Draht-, Band-, Stab- und Rohr-
form).

Bei hoheren Schmelztemperaturen werden wegen der relativ
giinstigen Preise und der Oxydationsbestindigkeit der Elemente
Ofen mit Widerstandsmaterialien aus Siliziumkarbid-Stiben oder
auch aus Kohlewerkstoffen in Form von Stiben, Rohren (Tamman-

Temperaturfuhler
fr Schmelzgut

Strom-
a zufuhrung

{ Tiegel
(vakuumdicht wassergek) (yassergek mit  fwassergek.)
absenkbar. Boden)

d e f

Abb. 1.1. Schematische Darstellung verschiedener Schmelzofen: a, b) Ofen mit indirekter

Widerstandserhitzung; a Heizleiter aus Metall; b Heizleiter aus Halbleiter (Ofenbauart

TAMMANN) - ¢) Ofen mit direkter Widerstandserhitzung (Ofenbauart nach W. BOR-

CHERS) - d) Induktionsofen (Mittelfrequenz) mit gasdichtem Schutzkessel - e, f) Elek-

tronenstrahischmelzofen; e Schmelzen nach dem Abtropfverfahren; f Schmelzen im Rin-
nentiegel

Ofen, Abb. 1.1.b), oder ebenfalls in den Stromkreis eingeschalteten
Tiegeln ausgeriistet. Wegen der verhiltnismiflig geringen Wider-
standswerte dieser Heizelemente und ihrer groflen Querschnitte
wird mit niedriger Spannung und hoher Stromstirke gearbeitet.
Bei Ofen mit direkter Widerstandserhitzung wird die JouLEsche
Wirme beim Stromdurchgang durch das Schmelzgut erzeugt;
Abb. 1.1.c zeigt die Bauwart nach W.BoORCHERS, siche auch
Abb. 1.4.e.
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Tabelle 1.2, Widerstandsmaterialien mit einigen wichtigen Eigenschaftens, 7, ¢

Werkstoff ~ max. Ge- Betriebs- Anderung Atmosphire
brauchs- temp. d. el. Wi-
temp. [°C] derstands
[°C] mit stei-
gender
Tempe-
ratur
Cr-Ni 1250 1100 4 Luft
Cr-Al-Fe 1350 1200 4
Pt 1600 1300 4 Luft, nicht red. Atm.
Mo 1650-2200 1400 4 Vakuum oder H,
w 3000 2500 4 Vakuum oder H,
SiC 1500 1200 A Luft bei T > 800 °C
Oxydation
C 3000 2000 — Vakuum, neutr. oder
red. Atmosphire, be-
grenzt auch an Luft,
T < 550°
ZrQ2 (Stab) 2400 ¥ Luft

Induktionséfen werden mit Mittel- und Hochfrequenz betrie-
ben. Das Schmelzgut bildet gewissermaflen die Sekundirspule und
wird direkt erhitzt (Abb. 1.1.d). Ein besonderer Vorteil besteht in
der besonders guten Durchmischung der Schmelze als Folge der
durch die induktive Erhitzung bedingten Badbewegung. Hiufig
umgibt man den Ofenteil mit einem Behilter, in dem unter Schutz-
gas oder Vakuum geschmolzen werden kann. Besteht die Mdoglich-
keit, auch in der Schutzatmosphire oder im Vakuum abzugiefSen,
dann lassen sich mit diesem Ofen sogar kleinere Schmelzvolumen,
die sonst stark mit der Atmosphire reagieren, einwandfrei be-
herrschen. Sind hochschmelzende Metalle und Legierungen von
hochster Reinheit sowohl in bezug auf den Gasgehalt als auch auf
andere Verunreinigungen herzustellen, kann der Elektronenstrahl-
schmelzofen eingesetzt werden (Abb. 1.1.e,f). Bei ihm wird im
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Hochvakuum das Schmelzgut mit Elektronen beschossen und da-
durch lokal erhitzt. Da die fliissige Oberfliche des Schmelzgutes
direkt dem Vakuum ausgesetzt ist, werden im Gegensatz zum
Vakuumlichtbogenschmelzofen die freiwerdenden Gase ohne Stau
abgezogen. Die Reinigung der Metalle geschieht dabei durch par-
tielle Verdampfung. Wasserstoff und Stickstoff werden in elemen-
tarer Form aus der Schmelze entfernt, wihrend Sauerstoff durch
Verdampfen von Suboxiden oder durch Desoxydationsmittel ent-
fernt wird. Durch méglichst lange Verweilzeit im Schmelzzustand,
hohe Temperaturen und geringen Druck ist die Qualitit der
Reinigung zu verbessern, wobei jedoch unerwiinschte Verdamp-
fungsverluste zu beachten sind. Durch entsprechende Fiithrung der
Elektronenstrahlen auf dem Schmelzgut lassen sich eine Vielzahl
von Schmelzprozessen durchfiihren. Als Beispiele sind hier fiir das
Umschmelzen das Abtropfverfahren (Abb. 1.1.e) und fiir das
Zonenreinigen das Schmelzen im Rinnentiegel (Abb. 1.1.f) schema-
tisch dargestellt.

Einkristallberstellung

Fiir eine Reihe von Grundlagenforschungen ist die Herstellung
von Einkristallen erforderlich. Es wurden dafiir viele Verfahren
entwickelt, die neben den Wachstumseigenschaften der jeweiligen
Metalle dariiber hinaus spezielle Anforderungen an den Einkristall
(Ek) beriicksichtigen, wie z.B. die Lage des Kristallgitters im
Probenvolumen, die geometrische Form des Ek, sowie bei Legie-
rungskristallen die Konzentrationsverteilung.

Beim Verfahren nach BRIDGMAN wird die Schmelze in einem
zylindrischen Tiegel durch ein Temperaturfeld bewegt. Die Ab-
senkgeschwindigkeit ist dabei so zu wihlen, daf§ vom Tiegelboden
aus die Kristallisation beginnt (Abb. 1.2.a). Die Kristallisations-
geschwindigkeit bestimmt die zu wihlende Absenkgeschwindig-
keit. Sie liegt im Bereich von etwa 0,3 bis 15 cm/h und ist abhingig
vom Metall, seiner Reinheit bzw. seinen Legierungskomponenten
und deren Konzentration, sowie von der Kristallorientierung zur
Wachstumsfront. Ein Einkristall entsteht nach diesem Verfahren
dann, wenn sich im engen Querschnitt des Tiegelbodens ein ein-
ziger Kristall bildet, der die Kristallisation des dariiber befind-
lichen Schmelzvolumens bestimmt, oder wenn ein im Boden des

2 Borchers, Metallkunde III
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Tiegels eingesetzter Einkristallimpfling seine Orientierung dem er-
starrenden Schmelzvolumen aufprigt. Bei der Herstellung von
Legierungseinkristallen treten bei diesem Verfahren Konzentra-
tionsunterschiede entlang der Stabachse auf (bei fallenden Liqui-
dus- und Soliduslinien bez. des Legierungspartners »B« steigt die
Konzentration an »B«-Atomen in Kristallisationsrichtung). Bei
dem Verfahren nach CzocHRALSKI taucht ein einkristalliner Impf-
ling in eine Schmelze, deren Temperatur geringfiigig iiber der
Schmelztemperatur liegt. Er wird mit geeigneter Geschwindigkeit
nach oben gezogen. Dabei kristallisiert fortlaufend Material am
Impfling an. Der nach diesem Verfahren entstehende Einkristall
besitzt unregelmiflige Form. Bei entsprechend groffem Verhiltnis
von Schmelzvolumen zu Kristallvolumen lifSt sich bei Legierungen
nach dieser Methode annihernd konstante Konzentration im Ein-
kristall erzeugen (Abb. 1.2.b). Die Herstellung von Einkristallen

Schmelze polykrist
| Temperatur = =
%\ o (i Stab SR
O~ :[ : \
| Schimelz-pl 4]} |
i Y zone 1] '.\
| L
' Spule )
Heiz Jm,-:-."—_L bp:’rp s 1 v
leiter ling, [ | E rc?j 15 4
[pairmae '—| Jmpf=F| /
ainkristallin g-lﬁ g ling__ [ i
ersiarries | pe " S
Materigl E: I"'-—-—-—-{fl 'J [ g L
I | | ¥
| KAl Ly
tv
a b c

Abb. 1.2. Schematische Darstellung der Einkristallherstellung aus der Schmelze: a) Ver-
fahren nach BRIDGMAN - b) Verfahren nach CZOCHRALSKI - ¢) Verfahren nach
dem Zonenschmelzverfahren im weichen Tiegel

nach dem Zonenschmelzverfahren zeigt Abb. 1.2.c. Dabei wird
durch eine HF-Induktionsspule ein Kohlerohr &rtlich erhitzt. Es
umgibt einen polykristallinen Stab, in dem eine Schmelzzone er-
zeugt wird. Bei geeigneter Bewegung der Induktionsspule wandert
die Schmelzzone vom unteren Stabende nach oben, wobei an der
Erstarrungsfront das Material einkristallin erstarrt, wenn ein
unten angebrachter einkristalliner Impfling bei der Ausgangs-
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stellung der Schmelzzone teilweise aufschmilzt. Die Vorteile dieses
Verfahrens bestehen darin, daf§ zylindrische Einkristalle mit guter
Mafhaltigkeit und Oberfliche erzeugt werden konnen, und dafl
bei der Herstellung von Legierungseinkristallen im mittleren Stab-
bereich konstante Konzentrationsverteilung zu erzielen ist®.

Man kann Einkristalle auch nach dem Rekristallisationsver-
fahren gewinnen. Jedoch wird der Vorteil, nicht den Herstellungs-
weg iiber die fliissige Phase zu gehen (und dadurch keine Konzen-
trationsverschiebung, keine Verunreinigung durch Ofenatmosphire
und Tiegel zu erhalten) durch die z. T. erheblichen Schwierig-
keiten bei der Rekristallisation aufgehoben. Dies ist vor allem
dann der Fall, wenn das Ausgangsmaterial kornwachstums-
hemmende Verunreinigungen enthilt. Auflerdem ist es nach die-
sem Verfahren kaum moglich, die Orientierung der Einkristalle
vorherzubestimmen. Man geht von feinkdrnig rekristallisiertem
Gefiige aus, das iiber das Probenvolumen méglichst gleichmifig
im Bereich des kritischen Verformungsgrades verformt wird. Eine
einfache, hiufig angewandte Methode besteht darin, einen kritisch
verformten Draht mit geeigneter Geschwindigkeit in ein Tempera-
turfeld (meist Salzbad) abzusenken. Dabei fiihrt die einseitige
Keimbildung in der Probe zu einem gerichteten Kornwachstum.
Eine weitere Moglichkeit besteht darin, die kritisch verformte
Probe moglichst langsam auf die Rekristallisationstemperatur auf-
zuheizen (10 bis 30 grd/d), daran anschliefend mehrere Tage die
Temperatur knapp unter der Schmelztemperatur zu halten, damit
evtl. noch vorhandenes feinkristallines Gefiige durch Kornwachs-
tum aufgezehrt wird. — Wegen der leichten Verformbarkeit von
Einkristallen ist allgemein bei ihrer Handhabung grofite Vorsicht
geboten.

1.2. Probennahme

Man versteht darunter das Heraustrennen von Proben mit den fii:
die jeweilige Untersuchung geeigneten Abmessungen aus einem
groferen Stiick (z. B. auch Konstruktionsteil), wobei die interessie-
renden Werkstoffeigenschaften des Materials durch den Trennvor-
gang nicht oder méglichst wenig beeinflufft werden diirfen. Sollen
die Eigenschaften eines gréfleren Materialvolumens untersucht

7%



18 Probenherstellung, Probennahme, Probenbehandlung

werden, dann sind mehrere Proben iiber das Material verteilt so
zu entnehmen, daf8 sie nach statistischen Gesichtspunkten aus-
gewertet werden konnen (systematische Probennahme). Dagegen
geniigt es hiufig bei der Untersuchung von Schadensfillen, aus
einem speziell interessierenden Bereich eine einzige oder doch
wenige Proben zu entnehmen (gezielte Probennahme). Eine fehler-
hafte Probennahme stellt alle nachfolgenden Untersuchungen an
dieser Probe in Frage.

Mechanische Probennabme

Die meist angewandten Entnahmemethoden sind mechanischer
Art, wie Abschlagen, Schneiden und Sigen. Bei diesen Verfahren
sind in der Regel Materialverinderungen in unmittelbarer Nihe
der Trennflichen nicht zu vermeiden. Durch sorgfiltiges Ver-
feinern der einzelnen Verfahren (z.B. durch die dem Material
genau angepafite Schnittgeschwindigkeit, durch Kiihlen usw.) kann
die gestorte Zone klein gehalten werden. Speziell fiir die Proben-
nahme entwickelte Gerite verringern die Stdrzonen auch bei
sehr empfindlichen Gefiigezustinden auf ein geringstmégliches
Mafi. Dazu gehoren Trennscheiben (Abb. 1.3.a), insbesondere
solche mit Unterwasserkiihlung und Fadentrenngerite (Abb. 1.3.b).
Mit der Trennscheibe sind Schnittbreiten von 1 bis 3 mm zu er-

umlagufender
Faden oder Draht

P

Druckwasser O | \_'1 Duse fur

z2ufuhrung JTrennscheibe :_."' % : | Elektrolyt
/ b Nfkathodisch!
/ El]

VAD N rr,

\Probe (gnodisch!

3. Probe

"~ [Kuhiwgsserbad | Tonk fir Faden-
i benetzung mit
\Schneidemittel

a b c

Abb. 1.3. Schematische Darstellung einiger Methoden der miglichst stérungsfreien Pro-
benabtrennung: a) Unterwassertrennscheibe - b) Fadentrenngerit - ¢) Saurestrahlver-
fahren (a, b mechan. Verfahren; c elektrochem. Verfahren)
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reichen, wobei die Breite der Storzone im giinstigsten Fall nur
ca. 20 um betrigt. Beim Fadentrenngerit wird ein endloser Faden,
der gleichmifig mit einem Schneidmitte! benetzt ist, iiber das
Probenmaterial gezogen. Mit diesem Gerit sind vor allem gegen
Verformung empfindliche (wie z. B. Einkristalle), oder harte und
sprode Materialien bei geringsten Schnitt- und St&rzonenbreiten
zu trennen. Beim Pulverstrahltrennen wird mit Gasdruck z.B.
Aluminiumoxid oder Siliziumkarbid durch eine feine Diise auf die
Probe geschleudert. Bei geeigneten Diisenformen lassen sich
Schnittbreiten bis zu 0,1 mm herab erzielen.

Elektrochemische Probennahme

Bei der elektrochemischen Probennabme werden die durch die
mechanische Probennahme erzeugten Stdrzonen vollstindig ver-
mieden. Abb. 1.3.c zeigt schematisch das Siurestrahlverfahren, bei
dem der Elektrolyt mit einer als Kathode geschalteten Diise auf
die anodisch geschaltete Probe gespritzt wird. Die Schnittbreite
entspricht ungefihr der Strahlbreite und betrigt ca. 0,15 mm.
Sdurefrise, Siuresige und Sduredrehbank arbeiten sinngemifs.

Unter bestimmten Umstinden ist ein Herausarbeiten mit
Schneidbrennern nicht zu umgehen. In diesem Fall sind die thet-
mischen Beeinflussungen des spiteren Probenvolumens sorgfiltig
zu beobachten und die Schneidfliche méglichst weit entfernt von
dem zu untersuchenden Probenvolumen zu legen.

1.3. Wirmebehandlung und Verformung von Proben

Durch definierte Wirmebehandlungen konnen die Eigenschaften
von Metallen und ihren Legierungen weitestgehend beeinflufSt
werden, wie z. B. beim Diffusionsglithen, Loseglithen, Spannungs-
freiglithen, Rekristallisationsglithen, beim Uberschreiten von Pha-
sengrenzlinien im Zustandsdiagramm zur Umwandlungshirtung
und zur Aushirtung. Die dafiir erforderlichen Wirmebehand-
lungséfen stellen daher eine wichtige Voraussetzung fiir die
experimentelle Erforschung der Phaseninderungen in metallischen
Werkstoffen dar. Die Bauarten der Ofen richten sich nach den
geforderten maximalen Ofentemperaturen, nach der Ofenatmo-
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sphire, nach der Genauigkeit der im Probenvolumen zu erzeugen-
den Temperatur, nach den zuldssigen zeitlichen Temperatur-
schwankungen in der Probe und nach den geforderten Aufheiz-
und Abkiihlzeiten.

Wirmebehandlungsofen

Bei den Ofen mit indirekter Widerstandserhitzung wird der
nutzbare Ofenraum umgeben von Heizleitern, die entweder zur
besseren Haltbarkeit von der Ofenatmosphire abgekapselt sind,
oder aber zur besseren Wirmeabgabe den Ofenraum ungeschiitzt
umgeben. Die jeweils erreichbaren Ofentemperaturen werden da-
her nicht nur vom Material der Heizleiter (s. Tabelle 1.2.) und
deren Form (Draht, Spirale, Band, Stab oder Rohr), sondern auch
von der Anordnung der Heizelemente bestimmt. Dichtere Lage der
Heizelemente zur Ofendffnung hin bewirken ein gleichmifigeres
Temperaturfeld im Ofenraum, bifilare Wicklungen kénnen magne-
tische Einwirkungen auf das Glithgut vermeiden helfen. Abb. 1.4
zeigt verschiedene Bauarten von Glithéfen mit indirekter Wider-
standserhitzung fiir verschiedene Anforderungen. Im Muffel- und
Kammerofen (Abb. 1.4.a) sind die zu gliilhenden Proben der Ofen-

atmosphire ausgesetzt. Durch die freistrahlenden Heizleiter des

Temperaturfiuhler fur

Luftstrom Regelung und Regelung und  gegelung und
Warme- Frobentemp  FrobentemP.  propentemp
(Probe. ~J il

S TSI,
S Ventilator
luhkaster, | 5y
Herzleiter | _j:ﬁ_'f;:;:d’c“er Salzbad "/
a b c d e

Abb. 1.4. Schematische Darstellung von Ofen zur Wirmebehandlung von Proben:

a) Gliihéfen fiir Temperaturen bis zu 1000 °C; an Kammerofen {mit freistrahlenden Heiz-

leitern); a: Muffelofen (mit eingebetteten Heizleitern) ~ b) Umluftofen fiir Temperaturen

bis zu 700 °C - ¢) Vakuumgliihofen fiir Temperaturen bis 1300 °C - d} Ticgelofen fiir

Gliihungen im Salzbad bis 1000 °C - ¢} Elektrodenofen fiir Glilhungen im Salzbad bei
> 1000 °C
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Kammerofens liegt bei gleichem Heizleitermaterial die maximale
Temperatur etwa 100-200 °C iiber der des entsprechenden Muffel-
ofens. Durch Verwendung eines Schutzglithkastens kann die
Oxydation der Probe eingeschrinkt werden; dabei ist jedoch die
u. U. gegeniiber der Ofentemperatur geringere Probentemperatur
zu beriicksichtigen.

Ofen fiir Temperaturen bis etwa 700 °C kdénnen mit zusitz-
lichen Einrichtungen wie kiinstliche Luftumwilzung und Wirme-
leitkdsten ausgestattet werden, um ein moglichst konstantes Tem-
peraturfeld zu erzeugen und um die Proben rascher aufzuheizen
(Abb. 1.4.b).

Um Reaktionen des Probenwerkstoffs mit der Ofenatmosphire
auszuschalten, wihlt man eine Behandlung unter Schutzgas, wie
z.B. H,, Ny, CO, CO,, inerte Gasgemische oder Edelgase. Bei der
Gliihbehandlung im Vakuum befindet sich die Probe in einem
gasdichten Behilter, die Wirmezufuhr erfolgt durch Strahlung
(Abb. 1.4.c). Bei diesem Gliihverfahren werden nicht nur Gas-
einwirkungen auf den Probenwerkstoff vermieden, es kénnen auch
die unter der Oberfliche gebundenen Gase extrahiert werden.

Einen einfacheren, meist dhnlich wirksamen Schutz des Proben-
materials kann man durch Gliihen in Fliissigkeiten erzielen, die
sich gegeniiber dem Probenmaterial neutral verhalten. Neben
einem sehr homogenen Temperatutfeld im Probenvolumen be-
wirkt diese Gliihart sehr hohe Aufheizgeschwindigkeit der Proben.
Als Schutzbider finden Ole, geschmolzene Metalle und Salze Ver-
wendung. Vor dem Eintauchen sind die Proben vorzuwirmen,
damit keine Feuchtigkeit in das Bad eingeschleppt wird (Spritz-
und Explosionsgefahr). Abb. 1.4.d zeigt einen Tiegelofen fiir Salz-
badglithung, bei dem als Schutz gegen das Kriechen des Salzes zu
den Heizwicklungen die Tiegelfahne auf einer mit feinem Sand ge-
fiillten Rinne liegt. Die Temperaturgleichheit von Probe und Gliih-
medium ist im Salzbad am besten gewihrleistet. Fiir Salzbad-
glithungen bei hdchsten Temperaturen finden vorteilhaft sog.
Elektrodendfen Anwendung. In ihnen ist das fliissige Salz gleich-
zeitig das Heizelement, in das Strom hoher Stromstirke und
niedriger Spannung durch Elektroden eingeleitet wird (Abb. 1.4.e).
Ein bedienungstechnischer Nachteil dieses Ofens besteht darin,
dafs diese direkte Widerstandserhitzung erst bei fliissigem Salz
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funktioniert, der Ofen also iiber eine Zusatzeinrichtung oder iiber
Hilfselektroden indirekt anzuheizen ist, und dafs im letzten Fall
nach jedem Gebrauch das geschmolzene Salz ausgeschopft wer-
den muf.

Wiirmebehandlungsbider

Die gebriuchlichsten Glithsalze sind Gemische aus verschiedenen
Salzen und unterscheiden sich durch ihre Arbeitstemperatur und
ihr chemisches Verhalten gegeniiber den verschiedenen Metallen.
Beziiglich der chemischen Eigenschaften gibt es drei Haupt-
gruppen: Die inerten Salzbider, die nicht oder nur unwesentlich
mit dem Metall reagieren; ihre Zusammensetzung ist auch wih-
rend des Glithens sorgfiltig zu iiberwachen. Die nichtinerten
Salze, die ungesteuert mit der Probenfliche reagieren wie z.B.
entkohlend und oxydierend und die Gruppe der Einsatzbader
wie Kohlungsbider, Karbonitrierbider und Tenifer®-Bider. Die
letztgenannten Salzbdder verindern in definierter Weise den Koh-
lenstoff- und den Stickstoffgehalt in Stihlen (s. Band II, Kap.
3.10.2.3.). Die Salze sind meist Chloridgemische, deren Zusam-
mensetzung die Arbeitstemperaturen bestimmen. Durch Zusitze
wie z. B. Magnesiumfluorid kdnnen die Salze inert gemacht wer-
den. Beziiglich spezieller Betriebsbedingungen wie Vermischbarkeit
der verschiedenen Salze und Giftigkeit sind die Vorschriften der
Salzbadhersteller sorgfiltig einzuhalten. So diirfen z. B. zyanhaltige
Salze, wie sie fiir das Nitrieren und Karbonitrieren verwendet
werden, wegen Explosionsgefahr mit salpeterhaltigen Salzen (Salze
fiir niedrigste Arbeitstemperaturen) nicht vermischt werden.
Tabelle 1.3. gibt die wichtigsten Figenschaften und Gefahren-
hinweise einiger Gliihmedien wieder.

Fiir sehr hohe Aufheizgeschwindigkeiten werden die Proben-
kérper induktiv erhitzt, wobei die Induktionsspulen sorgfiltig auf
den Probenkorper abgestimmt werden miissen.

Abkiihlen des Probenmaterials

Die Art der Abkiihlung des Probenmaterials kann, wie aus Band 1
und II bekannt ist, einen wesentlichen Einfluff auf das Gefiige und
die zu erzielenden Eigenschaftsinderungen ausiiben. Es kann
langsam im Ofen und an ruhender Luft, beschleunigt an bewegter
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Luft oder rasch durch Fintauchen der Proben in entsprechende
Medien abgekiihlt werden. Man unterscheidet drei Gruppen von
Abschreckmedien: Medien, die die Wirmeabfuhr durch Konvek-
tion, Verdampfung und nur geringe Wirmeleitung vollziehen,
z. B. Fliissigkeiten wie Wasser und Ole; Medien, bei denen haupt-
sichlich Wirmeleitung und Konvektion wirksam werden, z.B.
fliissige Metalle und Salze; gasférmige Medien, bei denen neben
Leitung und Konvektion noch Strahlung wirksam wird. Bei den
Medien der ersten Gruppe ist die Abkiihlgeschwindigkeit sehr
stark abhingig von der Siedetemperatur sowie von der Proben-
temperatur (s. Abb. 1.5., Abkiihlgeschwindigkeiten fiir Wasser und
Ol). Bei entsprechend hoher Temperatur kann sich eine zusam-

0 J . Abb. 1.5. Abkiihlgeschwindigkeit von Proben in ver-
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menhingende Dampfhaut ausbilden, die die Wirmeabfuhr stark
verzdgert, LEIDENFROSTsches Phinomen. Bricht die Dampfhaut
zusammen und werden Dampfblasen fortgewirbelt, nimmt die
Wirmeabfuhr stark zu. Fallt die Probentemperatur weiter ab unter
den Siedepunkt des Abkithlmediums, fillt die Abkiihlgeschwindig-
keit wieder stark ab. In Medien, die bei den Probentemperaturen
keine Dampfhaut oder-blasen bilden, wichst die Abkiihlgeschwin-
digkeit mit zunehmender Temperatur der Probe (s. Abb. 1.5.
Abkiihlgeschw. fiir fliissiges Metall und Luft). Die Abkiihlge-
schwindigkeit kann also im selben Medium je nach Abschreck-
temperatur der Probe stark unterschiedlich sein. Dies ist vor allem
bei der Beeinflussung von Umwandlungen in ganz bestimmten
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Temperaturbereichen von Bedeutung. Es sei noch angefiihrt, daf§
zusitzlich die Abkiihlgeschwindigkeit sehr stark vom Verhiltnis
Probenfliche zum Probenvolumen sowie von der Bewegung der
Probe im Abschreckmedium beeinfluflt wird.

Temperaturregelung

Die Wichtigkeit exakter Temperaturregelung ist ebenfalls aus
Band I, Il und 1?) zu ersehen. Man hat immer zu priifen, inwie-
weit die Temperaturanzeige der Gliibeinrichtung iibereinstimmt
mit der Temperatur im Probenvolumen. Mit geeigneten Tempera-
turfiihlern (z. B. Thermoelemente, s. Kap. 10. dieses Bandes) kann
direkt die Probentemperatur gemessen werden; dies ist insbeson-
dere dann von Bedeutung, wenn man sich iiber Aufheiz- und
Abkiihlbedingungen Klarheit verschaffen mufl. Die Temperatur-
verteilung im Glithraum ist ebenfalls zu beachten, wobei allerdings
anzufiihren ist, dafl in einer groffvolumigen Probe Temperatur-
unterschiede geringer sind (Wirmeleitung), als die an entsprechen-
der Stelle im leeren Ofenraum gemessenen. Weitgehend auszu-
schalten sind die zeitlichen Temperaturschwankungen, die durch
die Art der Temperaturregelung des Ofens bestimmt werden. Am
verbreitetsten sind sog. Aus-Ein-Regler, die den Heizstrom nach
Erreichen einer frei wihlbaren Temperatur abschalten und beim
Unterschreiten eines bestimmten Temperaturwertes wieder ein-
schalten. Dadurch tritt ein Pendeln der Ofentemperatur um einen
Mittelwert auf, das durch giinstige Anordnung des Temperatur-
fiithlers im Ofen, moglichst in der Nihe der Heizquelle, klein
gehalten werden kann.

Die wegen ihrer Betriebssicherheit am meisten verwendeten
Temperaturregler in Labordfen sind Stabausdehnungsthermo-
meter, deren relative Lingeninderung der Ofentemperatur pro-
portional ist. Die freien Stabenden betitigen iiber einen Hebel-
mechanismus einen elektrischen Kontakt, wobei entweder direkt
oder indirekt die Energieversorgung des Ofens aus- und einge-
schaltet wird. Ist fiir die Warmebehandlung der Probe nicht nur
konstante Temperatur einzuhalten, sondern sind bestimmte zeit-
liche Temperaturgradienten zu erzeugen, dann koénnen durch
Steuerung der Stellung des Gegenkontaktes, z. B. iiber eine Kur-
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venscheibe, entsprechende Temperaturprogramme gefahren wer-
den. Die Temperaturen dieser Ofen werden getrennt vom Regel-
fiihler durch Thermometer oder durch Thermoelemente mit
geeigneten Anzeigeinstrumenten gemessen. Ist der Regelfiihler
ebenfalls ein Thermoelement, dann wird die Stromzufithrung des
Ofens iiber das Temperaturanzeigegerit, meist ein Drehspulinstru-
ment, gesteuert, wobei die Zeigerstellung durch einen Fall- oder
Druckbiigel oder beriihrungslos durch einen Lichtstrahl und eine
Fotozelle abgetastet wird. Beim Einsatz von elektronischen Kom-
pensationsgeriten wird die Zeigerstellung durch elektrische Kon-
takte ermittelt.

Um das Pendeln der Ofentemperatur zu verringern oder nahe-
zu ganz zu vermeiden, finden verschiedene Regeltechniken An-
wendung. Es kann z.B. der Ofen mit konstanter Grundleistung
gefahren werden und nur eine geringe Zusatzleistung iiber die
Aus-Ein-Regelung gesteuert werden. Als weitere Méglichkeit kann
die Energiezufuhr des Ofens auf einen beliebigen, konstant-
gehaltenen Wert eingestellt werden. Bei sehr stark schwankender
Umgebungstemperatur oder Netzspannung ist jedoch eine zusitz-
liche Temperaturregelung nach oben beschriebener Weise erfor-
derlich. Eine hiufig angewandte Proportionalsteuerung von
Laboréfen wird mit einem Schaltgerit erzeugt, das die Energie-
versorgung des Ofens in sehr kurzen Perioden aus- und einschaltet.
Durch das frei wihlbare Verhiltnis von Einschaltzeit zur Aus-
schaltzeit wird die Ofentemperatur bestimmt.

Die Temperaturregelung mit einem Regeltransformator stellt
beziiglich der Lebensdauer der Heizelemente eine besonders giin-
stige Losung dar. Insbesondere bei Heizelementen, deren Wider-
stand sich beim Anheizen oder bei lingeren Betriebszeiten stark
indert, ist ein Regeltransformator unbedingt erforderlich. Mit
entsprechendem Aufwand kann der Regeltransformator den Tem-
peraturschwankungen des Ofens entsprechend motorisch verstellt
werden.

Verformung der Proben

Aufler zur Kontrolle des Einflusses der Verformung auf Gefiige
und Eigenschaften kann auch zur Herstellung bestimmter Proben-
formen eine Verformung der Proben erforderlich sein, wie z. B.
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zum Messen der elektrischen Leitfihigkeit an Drihten, oder wenn
ohne Materialverlust die Probendicke vermindert werden mufs.
Die verschiedenen Moglichkeiten der Verformung wie Schmieden,
Pressen, Walzen, Zichen usw. sind, ebenso wie die im Kristall-
gefiige dabei ablaufenden Vorginge, in Band II, Kap. 3.7. ausfithr-
lich beschrieben.

1.4. Bearbeitung der Probenfliche fiir Mikrountersuchung

Fiir die mikroskopische Untersuchung miissen die Proben eine
dufderst ebene Fliche erhalten, da sonst wegen der geringen
Tiefenschirfe bei hohen Vergroflerungen nur Teilgebiete der
Fliche scharf abzubilden sind. Ferner muf§ die Fliche méglichst
glatt sein, da die mikroskopische Beobachtung der Metalle nur
mit Auflichtbeleuchtung, also im reflektierten Licht vorzunehmen
ist. Fiir die rontgenographischen Feinstrukturuntersuchungen ist
die Probenfliche dhnlich zu behandeln.

Die Lage der Schlifffliche in der Probe kann das Aussehen des
freigelegten Gefiiges stark beeinflussen, wenn die Kristalle eine
bevorzugte riumliche Orientierung besitzen, oder wenn FEin-
schliisse z. B. durch Walzen oder Pressen gestreckt sind. Daher ist
es unbedingt notwendig, bei vergleichenden Gefiigeuntersuchungen
auf eine dhnliche Lage der Schliffflichen zu achten. So werden
z.B. fiir die Begutachtung von verformtem Material die Schliff-
flichen in und senkrecht zur Verformungsrichtung gelegt. Sollen
Gefiige von diinnen Schichten oder diinnen Blechen untersucht
werden, schleift man zweckmiflig die Proben unter definierten
Winkeln schief an und verbreitert dadurch die Gefiigefliche in
Abhingigkeit vom Schliffwinkel.

Ebenso wie bei der Probennahme ist auch bei der Herstellung
der Schlifffliche sorgfiltig darauf zu achten, dafd dabei das Gefiige
nicht verindert wird. Die Fliche muf§ einen wirklichen Schnitt
durch das im Probeninneren vorliegende Gefiige darstellen. Diese
Forderung ist dann schwer zu erfiillen, wenn sich leicht diinne
Randschichten durch die Oberflichenbehandlung bilden, wie z. B.
rekristallisierte Zonen von verformten Gefiigen bei Pb und Zn,
Umwandlung von instabilen Gefiigeanteilen in die stabile Phase
wie z. B. Restaustenit im gehirteten Stahl, Bildung von verformten



