e

21. Oktober 1915. Hauplarten der Aelzerscheinungen u. die metallographischen Aetzverfakren. Stahl und Eisen. 1073

Hauptarten der Aetzerscheinungen und die metallographischen

Aetzverfahren.

* Von J. Czochralski in Berlin-Karlshorst?).
(Hierzu Tafel 13 und 14.)

A, Hauptarten der Aetzerscheinungen.

io gebrauchlichen metallographischen Aetz-
verfahren gehen im wesentlichen darauf aus,

| die Einzelkristalle auf Metallschliffen abzugrenzen,

teils Indem sie nur die Korngrenzen bloflegen,
teils indem sie die einzelnen Kristallfelder ent-

1) Boricht aus dor Matorialprifungsanstalt der Allge.
moinen Elpktricitits-Gesellschaft, Kabelwerk Oberspree.

weder verschieden firben oder gemif ihrer Nei-
gung zu den Kristallachsen verschieden stark auf-
raulien oder auch wohl begrenzte Gebilde, die so-
genannten Aetzficuren, auf den einzelnen Kristal-
lIen bloflegen.
Man hat demnach zu unterscheiden zwischen:
1. Kristallgrenzen-Aetzung,
2. Kristallfelder-Aetzung,
3. Kristallfiguren-Aetzung.
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1. Die Kristallgrenzen-Aetzung. In
Abb. 1 erkennt man auf der Schliffchene eine poly-
gonale Zeichnung, die durch ein Maschenwerk feiner
Linien hervorgerufen wird. Die feinen Linien ent-
sprechen den Schnittlinien der Schliffebene mit den
Kristallbegrenzungsflichen. Die Grenzlinien er-
scheinenschonbeimafiger Vergroferung als Binder
von geringerer oder griferer Breite!). Man hat
bereits an Hand zahlreicher Hypothesen das Auf-
treten dieser Grenzschichten zu erkliren ver-
sucht, ohne daf sich eine dieser Vorstellungen
endgiiltiz durchgesetzt hitte. Da die Grenz-
linien zwischen den Polygonen lediglich durch
lamellenartige Liicken (Kapillarspalten) zustande
kommen, ist ebensowenig wahrscheinlich wie die
uneingeschrinkte Annahme der Anwesenheit von
Fremdstoffen zwischen den Beriihrungsflichen der
Kristalle. Durch tatsichliche Beobachtungen sind
diese Anschauungen jedenfalls nicht gestiitzt. Ge-
legentliche Anwesenheit von Kapillarliicken, unlos-
lichen Fremdstoffen oder neuen Phasen zwischen
den Begrenzungsflichen der Kristalle kann natiir-
lich eine zusitzliche Wirkung ausiiben und eine
Verbreiterung der natiirlichen Grenzschichten her-
vorrufen.

Auch die vielfach verbreitete Annahme, daf
die Grenzschichten aus amorphem Metall bestehen,
steht mit dem unverlierbaren Richtungssinn (Vek-
torialitat) der Metallkristalle im Widerspruch.

Am ungezwungensten lassen sich die Grenz-

_gchichten als Winde umgelagerter und in der

Richtung der Spannungslinien der Oberflichen-
energie und der Adsorptionskraft — die eine
zwangsweise Gleichlagerung der Molekiile bewir-
ken — abgelenkter Elementarteilchen auffassen.
Diese Schlufifolgerung ist um so wahrscheinlicher,
als bei stark verfestigten Metallen eine tiefgrei-
fende Verlagerung des regelmiBigen Raumgitters
der Kristalle bereits eindeutig nachgewiesen wor-
den ist.

- Diese feinen Grenzschichten bilden also gleich-
sam ein Gerippe, das offenbar eine Sonderstellung
im Gefiige einnimmt. Nun ist es bekannt, da die
Lislichkeit von verfestigten und nicht verfestig-
ten Metallen im allgemeinen verschieden ist, und
daB auch die Grenzschichten zwischen den Be-
riihrungsflachen der Kristalle den Lisungsmitteln
anderen Widerstand entgegensetzen wie das ein-
gekapselte Korninnere.

Die Lbslichkeitsunterschiede stehen mit den
Aetzerscheinungen an Schliffen insofern in guter
Uebereinstimmung, als bel Metallen, wie Eisen,
die durch Verfestigung loslicher werden, das
Lisungsmittel die Grenzschichten stirker angreift
als das Korninnere und an Stelle der Grenz-
schichten feine Furchen ausatzt.

Gegenteiligces Verhalten zeigen Metalle, bei
denen durch Verfestigung der Losungswiderstand

1) Vom Verfasser wurden bei schr reinen Kupfer-
Zink-Legierungen Grenzschichten von etwa 0,1 mm Breite
beobachtet.

erhiht wird, beispielsweise Kupfer und Aluminium,
Die Grenzschichten bleiben hier in der Regel als
schwach vorstehende Metallrippen zuriick.

Die voreilende bzw. nachbleibende Aetzbarkeit
der Grenzschichten ist schon wiederholt als Kenn-

‘zeichen von Verfestigung gedeutet worden, in-

des konnen bei schr geringen Spannungsunter-
schieden die Versuchsergebnisse durch zahlreiche
Stérungserscheinungen, beispielsweise innere Span-
nungen u. dgl., leicht getriibt werden. Aber
auch noch andere Beobachtungstatsachen, z. B.
der korndurchquerende (intragranulare) Bruch-
verlauf, die Abhingigkeit der IFestigkeit vom
prozentualen Querschnittsanteil der Grenzschichten
sprechen zugunsten eines Festigkeltsvorsprungs
der Grenzwinde.
2.DieKristallfelder-Aetzung. Ahb.2
gibt zu erkennen, daf die Aetzung den Bereich
jedes Kristalles durch Helligkeitsunterschiedo klar
anzeigt. Bei bestimmten Winkeln zwlischen den
Lichtstrahlen und seinen Achsen erreicht jeder
Kristall ein Hochst- und Niedrigstmag von Hel-
ligkeit; Relativbewegungen zwischen Schliff und
Lichtquelle verandern die IHelligkeitsverteilung

Abbildung 4. Schematische Darstellung
einer ungleich reflektierenden Schliffebene, Schnitt
. senkrecht zur Schliffebene.

auf dem Schliff. Die Erscheinung kann zweck-
mifig als dislozierte (unterbrochene) Reflexion
bezeichnet werden.

Das Lichtspiel zeigt weitgehende optische
Uebereinstimmung mit dem sogenannten ,Labra-
dorisieren®. Am Labrador, einem geschitzten
Luxusbaustein, dirfte jedem diese eigentiimliche,
in Abb. 3 wiedergegebene Glitzererscheinung viel-
fach aufgefallen sein. Bel diesem Mineral sind
die Glitzererscheinungen bekanntlich auf innere
Reflexe an Einlagerungen, an Luftporen oder an
Kapillarspalten zuriickzufiihren. Je nach der
Regelmagigkeit der Anordnung solcher Elnschlﬁs'se
kommen auch entsprechend regelmifige Reflex-
bilder zustande.

Die Helligkeltsunterschicde an gefitzton Me-
tallschliffen, wie sle Abb, 2 veranschaulicht,
werden hervorgerufen durch gesetzmagige, trep-
penartige Ausfressungen, die mit der Kristall-
struktur im innigen Zusammenhang stehen und
die, stark vergrofert, in der schematischen Abb. 4
wicdergegeben sind. Dle Abbildung stellt einen
Schnitt senkrecht. zur Schlifffiiche dar. Jeder
Kristall wird entsprechend der Lage seiner Achsen
zur Schlifffliche anders angeitzt. Der Kristall b
wird z. B. infolge der ginstigen Lage der reflck-
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tierenden Flichen mehr Licht in der Richtung
der optischen Achse (scnkrecht zur Schlifffliche)
zuriickwerfen als die Kristalle a und ¢, bei denen

"die reflektierenden Flichen ungiinstiger gelegen

sind. Infolgedessen wird bel einer Beleuchtung
senkrecht zur Schlifffliche der mittlere Kristall
Leller erscheinen als die beiden {ibrigen.

Eine andere Aetzerscheinung, die beim Zu-
sammenkristallisieren  mehrerer verschiedener
Stoffe zu sogenannten gleichteiligen (homogenen)
Mischkristallen mehr oder weniger unbegrenzter
Zusammensetzung zu beachten ist, erklirt sich
durch die Vorginge beim Erstarren. Man nennt
sie Mischkristalle, weil in ilnen die Molekiile
nicht, wie in Verbindungen oder Doppelsalzen,
chemisch gebunden, sondern mechanisch ver-
mischt auftreten. Die Anordnung der ver-
schiedencn kleinsten Teilchen ist zwar gesetz-
miBig, thre Vertellung ist es dagegen nicht
immer, insbesondere nicht bel Metallen.

Abb.- & zeigt einen Schnitt durch einen un-
glelchteiligen (inhomogenen) Kupfer-Zink-Misch-
kristall. Der Kristall ist nicht gleichmaBig zu-
sammengesetzt; man erkennt es an dem Auf-
treten zweler unscharf voneinander abgegrenzter
Bestandteile. Der zunfichst ausgeschiedene dunkle
Kernbestandteil a ist gem#B einer bekannten
empirischen Erstarrungsregel stets reicher an dem
hiher schmelzenden Bestandteil, in unserm.Fall
also an Kupfer, als seine Umgebung, in der er
gleichsam eingebettet ist. Mischkristalle sind dem-
nach vielfach ungleichmifig zusammengesetzt.
Nur wenn bel der Erstarrung oder beim spiiteren
Gliihen kriftige Diffusionsenergien gewaltet haben,
wird die Verteilung der kleinsten Teilchen im
Kristall eine gleichmiiBige sein (s. Abb. 6). Die
Anordnung des dunklen Bestandteils ist tannen-

pbaumartig gesetzmiibig. Dies kommt daher, da8 -

rasch wachsende Kristalle nicht sogleich ihre volle
Gestalt annehmen, sondern an Ecken und Kanten
infolge besserer Ableltung der Kristallisations-
wirme und groferer Dichte des Diffusionsstromes
in ihrem Wachstum beginstigt werden. Diese
voreilig erstarrten Gerippe bezeichnet man all-
gemein als Wachstumskristalle, Kristallskelette
oder Dendriten und Kristalle mit entmischten
Skelettkernen als geschichtet oder dendritisch.

Einige Metalle, wie Wismut und Zink, zeichnen
gich durch elgenartige Skelettformen aus. In
Abb. 7 sind Wachstumskristalle von Wismut ab-
gebildet; kennzeichnend fir Wismut ist die immer
wiederkehrende mianderlinienartige Ausbildung
der Kristallskelette.

3. Die Kristallfiguren-Aetzung. Durch
Verwendung geeigneter Aetzmittel konnen auch
auf den Kristallen Gebilde bloBgelegt werden, die
den in der Mineralogie planmit8ig durchforschten
Aetzfiguren volligihneln (vgl. Abb.8). Abb. 9stellt
einen schematischen Schnitt senkrecht zu einer
Schlifffliche mit Aetzfiguren dar. Grundsitzliche
Unterschlede zwischen Abb. 9 und Abb. 4 bestehen

nicht; Abb. 9 unterscheidet sich nur durch die
regelmiBige und scharfe Ausbildung der Kanten
und Ecken. _

Die Aetzfiguren sind auf ein und derselben
Kristallfliche #hnlich und kongruent gelegen,
sie haben auch zur Flache selbst die gleiche
Lagerung. Auf kristallographisch gleichwertigen
Flichen sind die Aetzfiguren gleichartig und auf
kristallographisch verschiedenen Flichen ver-
schiedenartig. Ihre Gestalt steht mit dem Sym-
metriegrad der Kristalle im innigsten Zusammen-
hang.

Die Grofie der Aetzfiguren und unter Um-
stinden auch ihre Gestalt ist von den verschie-
denen Aetzmitteln sowie von der Aetzdauer ab-
hangig (vgl. Abb. 10 und 11). Wiirde es sich bei
den Aetzfiguren um Miniaturkristalle konstanten
Volumens handeln, so wire dieser Wechsel nicht
maglich.

L-* Bedecken die Aetzfiguren, wie in Abb. 8,
ganze Kristallflichen, so spricht man wohl auch

[/

Abbildung 9. Schematische Darstellung
einer Schliffebene mit Aetzfiguren. Schnitt senkrecht
zur Schliffflache.

vom Aetzgefiige. In Abb. 12 ist das Aetzge-
fiige eines Gold-Magnesium-Mischkristalles wieder-
gegeben. Durch starkes Aetzen mittels Brom-
salzsiure ist der eine Bestandteil teils oder villig
ausgeldst worden, der andere als Gerippe zuriickge-
blicben. Ganz &hnliches Gefiige kann man auch bei
den nichtdendritischen technischen Zinnbronzen
mit etwa 10% Zinn nach kriftigem Aetzen mittels
Ammoniak beobachten. Der Schliff wird nur zur
H3lfte in die Aetzfliissigkeit eingetaucht. An der
Berithrungslinie Ammoniak-Luft ist der Angriff
am stirksten. Die Aetzdauer betrigt eine bis
mehrere Stunden. Auch hier bleibt der eine Be-
standteil gewissermaflen als ein von dem Aetz-
mittel unangreifbares Fachwerk zuriick (vgl
Abb. 13). In Abb. 14 bis 17 sind Gefiigebilder
von Rohzinkkristallen wiedergegeben. Ob es sich
hierbel nur um das eigentliche Aetzgefiige, um
Zwillinge, Dendriten, Spaltflichen o. dgl. handelt,
wurde seinerzeit nicht nither untersucht. Gegen
Spaltflichen sprechen die groSen Nadeln (vgl.
Abb. 15) mit deutlich sichtbarer Eigenstruktur
sowie die hellen Nadeln in Abb, 16, Austenit-
ahnliche Gebilde (Abb. 17) sind am hiufigsten.
Die Untersuchung der Aetzerscheinungen fithrt
zu dem Ergebnis, dag die Lisungsgeschwindigkeit
inden verschiedenen Achsenrichtungender Kristalle
verschieden ist und nur in den kristallographisch
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gleichwertigen Richtungen tibereinstimmt. Das
Auftreten regelmiBig begrenzter Aetzfizuren ist,
wie die dislozierte Reflexion, nur Stoffen eigen,
die eine’ gesetzmiifige Verkettung der kleinsten
Teilchen aufweisen. Die Kristallfizuren-Aetzung
bildet ein wertvolles kristallographisches und, wie
weiter gezeigt wird (s. Abschnitt B), auch ein
wichtiges technologisches Priifverfahren.

B. Abhingigkeit der Aetzerscheinungen
von der Kaltbearbeitung.

Zu ganz anderen mikroskopischen Erschei-
nungen gelangt man, wenn man das Gefiige der
meisten kaltgereckten Metalle einer eingehenden
Priifung unterzieht. Alle Erscheinungen, die an
eine nur den kristallisierten Stoffen eigentiimliche
gesetzmiBige Verkettung der kleinsten Teilchen
gebunden sind, verschwinden in dem Grade, wie
die Verfestigung zunimmt. »

In Abb. 18 ist das in Abb. 2 wiedergegebene
Metallstiick nach #uBerst krifticer Kaltreckung
dargestellt. Die Abbildung 1aft erkennen, daf
die dislozierte Reflexion auf Schliffen kaltgereckter
Metalle verwaschen wird bzw. im Endzustand
hichster Verfestigung vollig verschwindet. Die
Grenzschichten zwischen zwei benachbarten Kri-
stallen werden dagegen, da sie beim XKaltrecken
infolge {iiberwiegender Oberflichenenergie wund
Adsorptionskraft der gewaltsamen Gleichlagerung
am lingsten Widerstand bieten, in der Regel nur
schwer vollig zerstort. Bei fortgesetzter Aetzung
wird das Gefiige griesig, und schliefilich entstehen
statt regelmifiz begrenzter Aetzfiguren zahl-
reiche - unregelmifiice und verwaschene Aetz-
gruben und Aetzhiigel auf der Schlifffliche.

Durch das Kaltrecken wird die gesetzmiaSige
Verkettung der kleinsten Teilchen gestdrt. Punkt-
reihen, die urspriinglich eine gerade Linie bilde-
ten, werden nach und nach in solche umgewan-
delt, die irgendeiner nach Mafgabe der inneren
Krifte ununterbrochen verlaufenden Raumkurve
folgen. Die urspriinglich regelmiBice Raumgitter-
struktur eines Kristalls wird bel fortgesetz-
ter Forminderung unter Bildung mehr oder
weniger verlagerter Uebergangszonen villig ver-
wirrt und die Kristalle sclbst gestreckt, verzerrt
und verbogen. Erst nachdem bei einer bestimmten
Uebergangsgrenze die Bildsamkeit des Metalls durch
das Kaltrecken giinzlich erschipft ist, das Arbeits-
gut also bis zum Bruch angestrengt und ver-
festigt ist, tritt ein Aufbrechen der einzelnen
Kornindividuen ein. In Abb. 18 ist noch jeder
urspriingliche Kornverband deutlich zu erkennen
(s. Abb. 19); nur am Rande, an dem die Formbar-
keit des Metalls vollig erschopft war, traten
Briiche auf. Wiirden die Kristalle, wie vielfach
noch angenommen wird, beim Kaltrecken in mikro-
skopische Teilchen zerfallen, so mifte dies auch
optisch nachweisbar sein. Der Kornverband
stark gereckter Metalle bleibt aber, wie der

mikroskopische Befund lehrt, unzertriimmert
erhalten.

Wesentlich leichter erfolgt das Aufbrechen
der gereckten Kristallkorner durch Wirme. Ein
voriibergehendes Ausglithen kilrzester Dauer ge-
niigt schon, um eine villige Neuordnung des Ge-
fiiges zu schaffen. Jede infolge #hnlicher Lage-
rung erstzeitiz eingeformte, aber wegen der
vorangegangenen Strukturverwirrung im Kristall
willkiirlich orientierte Molekelgruppe trachtet ein
Hochstma$ an Raum zu beherrschen und fithrt
zur Bildung winziger neuer Kristallkerne in dem
urspriinglichen Korn. Je linger die molekulare
Beweglichkeit anhilt, desto mehr werden die
zahllosen Kristalle und Xristallkerne sich zu
groferen Kristallen zusammenscharen. In Abb. 20
hat der Druck von beiden Walzen her nur bis
zu einem Viertel der Dicke des Arbeitsgutes
kraftig gewirkt; beim nachfolgenden Glithen sind
die stark gereckten Kirner am Rande zerfallen,
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Abbildung 19. Schematische Darstellung -
des Kornverbandes zu Abbildung 18.

die gar nicht oder nur schwach gereckten im
Innern im wesentlichen unverindert geblieben.

Bei vielen kaltgereckten Metallen, wie Kupfer,
Gold, Blei und ihren Mischkristallen glelcher
Formart, werden im geitzten Querschnitt eigen-
timliche Liniensysteme beobachtet, die Infolge
der anfinglichen Neigung geordneter Verschie-
bung der kleinsten Teilchen in kristallographisch
definierten Gleitebenen schlechthin als geometrisch
ebenmiBize Gebilde erscheinen, im Grunde aber
verlagerte Molekularverbiinde von betriichtlicher
Schichtendicke darstellen (Abb. 21). Dieso Me-
talle zeigen auch starke Neigung zur Zwillings-
bildung. Durch bleibende Forminderung werden
niimlich an zahlreichen Stellen ganze Telle eines
Kristalls in andere kristallographische Lage
(Zwillingslage) umgedreht.  Beim nachtriglichen
Glithen nimmt die Zahl der Zwillinge noch wesent-
lich zu, indem die zwangsweise verlagerten Mole-
kiile bei hinreichender molekularer Beweglichkeit
in die vorgebildeten miglichen Zwillingslagen
cinschnappen, so dag die Kristalle von Zwillingen
villiz durchsetzt erscheinen (s. Abb. 22). Es
handelt sich hierbel teils um strukturelle, teils
kristallographische Zwischenerscheinungen, die
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Abbildung 1. Kristallgrenzen-Aetzung. Reines Eisen; die Grenzschichten der Abildung 5. Abbildung 6..
Kristalle #ind als dunkle Linlen sichtbar. Geiitzt mit alkoholischer Pikrin- a)ungleichmiBig zusam-  b) gleichmiBig 2usam-
giure. Aufnahme von Guertler (Ausschnitt), mengesetzter (dendriti- mengesetzter (homogen-

scher) Kupfer-Zink- geglithter) Kupfer-Zink-

Mischkristall; dtzpoliert Mischkristall; #tzpoliert
. mit ammoniakgetrink- mit ammoniakgetrink-..
tem Wattebausch, ' tem Wattebausch, -

Abbildung 2. Kristallfelder- Aetzung. a-Messing; die einzelnen Kristalle ]
. werden infolge ungleicher Oberfliichen-Reflexion durch Helligkeitsunterschiede Abbildung 7
ngezelgt.  Geiitzt mit 10prozentiger Ammoniumpersulfatlsung, Wismutkristalle mit kennzeich- TN
. BURELCIED. ¢ : ' nenden muanderlinienartigen

’ Skeletten,

i : Nat. Groe

; Abbildung 8. Kristallfi - ;
] it helnu Labradorisi . g iguren-Aetzung. Kupferk: 1
Abbildung 8. Glitzererscheinungen (Labradorisieren) am Labrador, hervor- mit Aetzfiguren. Geiitzt mit l0prozentiggr A:uf:,.

- gerufen durch innere Reflexe an Einlagerungen. Ungeiitzt niumpersulfatlijsung,
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Abbildung 10, Abbitdung 11,
Actzabbau eines Kupferkristalls in 10prozentiger Ammoniumpersulfatlisung. '
Abb. 10 nach 10 min, Abb. 11 nach 50 min langer Aetzung. .

' Abbildung 12. Aetzgefilige . Abbildung 13, Aetzgefiige; . . Abbildung 14. Actzgeliige
eines Gold-Magnesium-Mischkristalls eines Kupfer-Zinn-Mischkristalls eines Rohzink-Kristalls,

Gedtzt mit Bromsalzsiiure, - Gelitzt mit Ammoniak Geiitzt mit konzentrlerter Chromsifure.

Aufnahme von Krassow,

Abbildung 15. Aetzgefiige Abbildung 16. Aetrgefilge X Abbildung 17, Aetzgeflige
eines Rohzink-Kristalls. GroSe Nadeln und Aetzfiguren auf einem Robiink- eines Rohzink-Kristalls mit austenit-
mit Eigenstruktur. Kristall, Hhnlichen Nadeln,

Geiitzt mit konzentrierter Chromsiiure. Geiitzt mit konrentrierter Chromsiure. Geittzt mit konzentrierter Chromsiiure,

wl
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Nat. Grige

Abbildung 18.. Das In Abb. 2 dargestellte Metalistiick nach . Abbildung 21.
dem Kaltrecken, Kornverbiinde erhalten, Korninneres bis " Im metallischen Querschnitt einiger Metalle nach
, zur Homdotropie verlagert. ’ dem Aetzen sichtbare ,,Deformationslinien‘*

+ Qeiitzt mit 10prozentiger Ammoniumpersulfatlésung, © ¢ (Aluminjumbronze, u-Kristall). Aetzpoliert mit
: . ammoniakgetrinktem Wattebausch.

Nat. Groe
Abbildung 20, Aluminiumbronze, schwach gewalzt und danach Abbildung 22,
geglitht, Der Druck hat von beiden Walzen nur bis zu einem Zerfall und Neuordnung des Gefiiges kaltge-
Viertel der Stiickdicke gewirkt; bei nachfolgendem Glithen sind reckter Metalle beim Ausglithen unter vielfacher
" ‘nur die gereckten Kirner am Rande zerfallen. Verzwillingung, Aluminiumbronze, g-Kristalle.
Geiitzt mit 10prozentiger Ammoniumpersulfatlosung. Aetzpoliert mit ammonlakgetrinktem Watte-

bausch,
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bei fortgesetzter Forminderung wieder von selbst
verseliwinden, nachdem niimlich jeder Kristall in
seinem regelmiiBigen Aufbau in allen Teilen ge-
stort wird.

Aundere Metalle, beispielsweise, a-Eisen, Alu-
minium, B-I\Iessing, sind selbst von diesem Einflufl
der Kristallnatur frei. Deformationsstreifen im
Innern und Zwillinge wurden bei diesen Metallen
noch nicht mit Sicherheit beobachiet.

Die Endlage der geometrisch mindestens ein-
achsial bevorzugten kleinsten Teilchen nach Er-
schipfung der Bildsamkeit ist nicht ungeordnet,
sondern infolge der stattgehabten Rollbewegung
(Drehung und Schub) erzwungen homéotrop. Die
erzwungene Ilomootropie “wird erklirt als die
gewaltsame Gleichlagerung vektorieller Molekiile
quer zu der Richtung des Schubes (nach Lehmann).
Dieses kennzeichnende Verhalten der Metalle
beim Kaltrecken erklirt auclr zur Geniige, warum
es schwierig, ja unter Umstinden sogar unmig-
lich is't, die Einzelkristalle auf Schliffen kalt-

ereckter Metalle durch Aetzen o. dgl. abzu-

renzen. Alle Erscheinungen, wie die dislozierte
Reflexion, die Kristallfigurentitzbarkeit u. dgl., die
an eine natiirliche, nur den kristallisierten Stoffen
eigentiimlicho gesetzmiifige Verkettung der klein-
sten Teilchen gebunden sind, werden durch Kalt-
recken nach und nach ginzlich abgeschwiicht oder
villig unwahrnehmbar, wenn auch eine mindestens
einachsiale mechanische Bevorzugung des Reck-
gutes unverlierbar erhalten bleibt.

C. Entnahme und Vorbereitung der
Probestiicke fiir das Aetzen.

1.-Probeentnahme. Fiir die Gefiige-
beurteilung . ist die genaue Kenntnis der Korn-
gliederung von grundlegender Bedeutung. FEine
ortliche Priifung kann infolge der meistens vom
Erstarren oder von der nachtriglichen Kalt-
hearbeitung herrithrenden GefiigeungleichmiGig-
keiten zu ganz falschen Krgebnissen fiihren.
Daher ist bei der Probeentnahme stets auf die
Art des Untersuchungsgegenstandes Riicksicht
zu nehmen.

Bet Formgul (Barren, Dlatten, Blickchen,
Maschinenteilen u. dgl) ist das Gefiige der
Randzonen in der Iegel senkrecht zu den
guBeren Abkiihlungsflichen mehr oder weniger
stark nadelig, da die Erstarrung von den kalten
Formwitnden nach dem Innern der Schmelze
su fortschreitet.  Bel der Probeentnalime ist
auf diese Art des Kristallisierens besonders zu
achten, da strahliges Gefige in seinen Haupt-
schnitten ungleich kdrnig (dispers) und ungleich
gestaltet erscheint.

Bei der Untersuchung von Pref-, Zieh- und
Walzgut auf Gefilgemiingel, Scigerungserschei-
nungen, Linschlilsse usw. werden zweckmiflig
nicht zu schwere Scheiben parallel und quer zu
den Hauptrichtungen grofter Gestaltsanderung

XLIL,,

mit der Kaltsige entnommen und nétigenfalls
in mehrere kleine Stiicke geteilt. Draht, feine
Profile u. dgl. werden in Woods-Metall ein-
geschmolzen und nach dem Erkalten in belicbige
Teile zerlegt. Bei Briichen werden in der
Regel Schnitte senkrecht zur Bruchfliche gelegt.
Das Gefiige der Fehlerstelle wird dann mit ein-
wandfreien Stellen des Metalls verglichen. Die
Probeentnalme bei sproden Metallen, wie GuS-
eisen, Eisenlegierungen u. dgl, die sich nur
schwer schneiden lassen, erfolgt am besten durch
Abschlagen einer vorspringenden Ecke mit dem
Hammer. Das Anschleifen einer Fliche geschieht
an einer groben Schmirgelscheibe.

Es ist stets darauf zu achten, dafl die zu
priiffenden Teile bei der Probcentnahme und bei
der weiteren Nachbehandlung keine bleibenden
Forminderungen erleiden, weil dadurch das
Gefilge verdndert wird. Auch jede schidliche
Erwiarmung der Proben ist zu vermeiden. Ge-
hirteter Stahl erleidet schon durch geringes
Erwirmen Gefiigeinderungen; das Gefiige kalt-
gereckter Metalle wird leicht umgeformt und
aufgebrochen.

2. Schleifen und Polieren. Die Ver-
fahren des Schleifens und Policrens sind so all-
gemein bekannt, daf ihre Besprechung an dieser
Stelle sich eriibrigt. Nur das Schleifen und
Polieren von Hand soll hier kurz beriihrt werden,
da es wegen seiner allgemeinen Anwendbarkeit
in gréBerem Umfange als bisher eingefiihrt zu
werden verdient. Auch kommt die Beschaffung
maschineller Einrichtungen in Wegfall.

a) Schleifen. Die Schliffseite der Probe-
stiicke wird mit der Vorfeile und Schlichtfeile
sorgfiltiz glatt gefeilt. Das Schleifen erfolgt
mit Schmirgelpapier auf einer iiberhobelten Metall-
platte (Richtplatte) von etwa 30 bis 50 em GriBe.
Man geht beim Schleifen allmihlich von griberen
Schmirgelblittern bis zu den feinsten iiber, und
zwar in der Reihenfolge: Schmirgel-Leinewand
— mittel, fein —, Schmirgel-Papier — mittel,
fein, staubfein. Erst nachdem die Schleifrisse
von der vorhergehenden Schmirgelsorte vollie
entfernt sind, geht man auf die nichstfolgende
Schmirgelsorte iiber; dabet wird die Schleifrich-
tung jedesmal um 909 gedreht und der Schliff
selbst von etwa anhaftenden Schmirgelkérnchen
befreit. Das feinste Papier wird zum Schlug
zweckmiBig mit einigen Tropfen eines fliissigen
Poliermittels benetzt. Ist die Schlifffliche nahezu
riffrei, so wird das Schleifen unterbrochen;
dann wird der Schliff poliert.

b) Polieren. Das DPolieren erfolgt mit
Tuch auf einer Richtplatte. Velour?), wie es
zum DPolieren von Gold- und Silbergegenstinden
verwendet wird, zeichnet sich durch groBe Polier-
fihigkeit aus und ist allen iibrigen Tucharten

1) Poliertiicher, die unter dem Namen Velourette
im Handel gefiihrt werden.
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vorzuziehen.  Fliissize Doliermittel sind den
trockenen vorzuziehen?). Starkes Andriicken der
. Schliffe beim Sechleifen und Polieren ist zu ver-
meiden. Zeigt der Schliff eine vollstindig spiegel-
glatte Oberfliche, so wird das Polieren sofort
unterbrochen und der Schliff an einer sauberen
Stelle des Tuches sorgfiltiz fettfrei gerieben,
so daf eine nachtrigliche Entfettung der Schliff-
flaiche mit Alkohol unterlassen werden kann.
Zu langes Polieren verdirbt den Schliff infolge
Reliefbildung. Die Herstellung von Schliffen
bis etwa 5 qecm Schlifffliiche pnimmt rd. 15 min
in Anspruch.

Bei Materialien, deren Gefiigebestandteile ver-
schieden hart sind, ist die Ausbildung eines
Reliefs in einigen Fillen sogar erwiinscht. Der
Schliff wird dann auf einer Unterlage won
weichem Gummi ohne starken Druck weiter-

1) Solarine von Meyers & Co., Berlin-WeiBensee, hat
sich gut bewdhrt. Verbrauch fiir 10 Schliffe etwa 1 ccm.

poliert. Durch den verschiedenen Widerstand,
den die Bestandteile dem Abschleifen entgegen-
setzen, entsteht schliellich ein deutliches Flach-
relief. Unterstiitzt wird noch der Angriff, wenn
man zum Polieren gleichzeitig chemisch wirkende
Fliissickeiten verwendet; 2prozentize Ammonium-
nitratlosung ist am gebriuchlichsten. Einzelne
Bestandteile konnen sogar bei gecigneter Wahl
der Polierfliissigkeit (siche ,,D. Metallographische
Aetzverfahren“) an ilirer Oberfliiche gefirbt er-
scheinen. Die Anwendbarkeit des Verfahrens
ist nur auf Sonderfille begrenzt, indes sind
auch bereits hervorragende Ergebnisse mit ihm

erzielt worden.

Bei Weichblel und Zinn ist es nicht mog-
lich, eine Schlifffliche herzustellen, ohne die
oberste Schliffhaut beim Schleifen und Polieren
stark zu verindern. Auf eine Studie iiber diesen
Gegenstand wird seinerzeit an dieser Stelle hin-
gewiesen, {SchluB folgt.)
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Hauptarten der Aetzerscheinungen und die metallographischen
Aetzverfahren.

Von J.Czochralski in Berlin-Karlshorst.
(Schlu8 von Scite 1078.)

D. Metallographische Aetz-
verfahren,

Ungeiltzt sind die Metallschliffe der mikro-
skopischen Untersuchung nur in Ausnahme-
fillen zuginglich, In der Regel mul das Gefiige
noch durch Aetzen bloBrelegt  werden.  Von
den technischen Aetzmitteln und Beizen sind nur
wenige zum Actzen von Schliffen verwendbar.
Salzsiure und Salpeterstiure diirften die gebriuche-
lichsten sein, Von der grofien Zahl der vor-
geschlagenen und empfolilenen metallographischen
Aetzmittel und Aetzverfahren sind mit fort-
schreitender Erforschung der Aetzerscheinungen
nur wenige als zuverlissig in bezug auf Wirk-
samkeit und einfache Ilandhabung erkannt worden.
Die bewithrtesten sollen hier kurz Dehandelt
werden. Eine Ucbersicht der wichtigsten Aetz-
mittel und  Aetzerscheinungen st in der am
Schlug wiedergegebenen Tafel zusammengefa(t.
Auch die ungefiihren Einwirkungszeiten sind in
dieser Tafel vermerkt. Sie haben jedoch in den
melsten Fillen mur wenig Wert; allenfalls bieten
sie dem Anfinger cinigen Anhalt. Fiir die Beur-
. teilung des Aetzfortschrittes ist das Ausschen
der Schlifffliiche allein maBgebend. Die Proben
werden belm Actzen in der Regel mit der po-
liecrten Fliche senkrecht aufgestellt, Konzen-
trationstinderungen der Aetzlisung werden auf
diese Weise durch Diffusion leicht ausgeglichen.
Aphaftende Luft- und Gasblischen milssen auf
dio cine oder die andere Weise von der Schliff-
flnche entfernt werden, da sie stets fehlerhafte
und unglelchmiiige Actzung verursachen.

XLIV.y,

1. Sauren. a) Salzsdure. Konzentrierte
Salzsiure (1,12) findet hauptsichlich Verwendung
fiir Blei, Zinn, Antimon, Wismut und deren Legie-
rungen.  Man hat hier zwei Wirkungsweisen zu
unterscheiden, einerscits die rein lisende, beispiels-
weise bel den reinen Metallen, anderseits die
bei vielen Legierungen auftretende elektrolytische.

Der Losungsvorgang bei den zweiwertigen
reinen Mectallen (Blei. und Zinn) vollzieht sich
nach der Formel

Me+ 2 HCl, aq == McCl,, aq + 2 H;

entsprechend ist der Lisungsvorzang bei den
dreiwertigen Metallen Antimon und Wismut:
Mo + 3 HCl, aq = McCls, aq+ 3 H.

Durch das Aetzmittel werden hauptsiichlich
die Kornfelder Llofgelegt. Geiitzt wird in einem
Schilchen und erforderlichenfalls unter Anwen-
dung von Wirme. A

Legierungen der vorgenannten Metalle werden
zweekmiBig durch Verdunstenlassen eines Tropfens
konzentrierter Salzsiiure auf der polierten Schliff-
fliche geatzt. Die Wirkungsweise des Aetz-
mittels ist auch hier zunichst, wie bei den
reinen Metallen, eine losende, spiiter eine elektro-
lytische, indem beispiclsweise bei Zinn-Antimon-
Legierungen das geldste Antimon auf der stirker
elektropositiven Grundmasse, nach der allge-
meinen Formel:

2 Sb* Cl's, aq + 3 Me =3 Me~ Cl's, aq + 2 Sb,
metallisch niedergeschlagen wird. Die Reaktion
gelangt in dieser Phase freiwillig zum Stillstand
oder wird durch Abspiillen der Aetzlésung unter-
brochen. Die kriftigste Aetzwirkung erfolgt
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an den #uferen Zonen des Aetzfeldes, und sie
wird nach der Mitte zu schwiicher, Man bekommt
auf diese Weise eine griflere Reihe Aetzstufen,
was besonders fiir die Herstellung von Licht-
bildern von Nutzen ist.

Um die Sdure in ihrer Wirkung abzu-
schwiichen, verdiinnt man sie auch vielfach mit
der 1 —10fachen Menge Wasser. Besonders stark
abgeschwiicht wird ihre Aetzwirkung durch Zusatz
von Stoffen, die den Dissoziationsgrad der Siure
stark herabsetzen, wie Aethylalkohol, Amylalko-
hol, Aether u. dgl. Martens-Heyn geben fol-
gende Zusammensetzung an: 1 cem Salzsiure
(1,19), 100 ccm absoluten Alkohol, doch ist es
oft vorteillhaft, den Salzsiurezusatz auf 5 bis
10 °/o zu erhéhen. '

Die alkoholische Salzsiure eignet sich auch
als Aetzmittel fir weiches Eisen, Stahl, Alu-
minium, Magnesium, Zink und fiir einige Legie-
rungen dieser Metalle. Beim Stahl kann man
u. a. aus der Fortdauer der Aetzung auf den
Grad der Hirtung schlieBen. Bei sehr hartem
Stahl nimmt die Aetzung vielfach 1 st und dar-
iiber in Anspruch.

Sehr reines Zink wird von verdiinnter Siure
kaum angegriffen. Nur eine kleine Menge Zink
gebt in Losung, dabei wird das Zink negativ-,
die Losung positiv-elektrisch. Da ein Ausgleich
der Elektrizititen am Zink nicht stattfindet,
gehen weitere Teile 'des Metalls nicht in Losung.
Bringt man das Zink aber mit einem edleren
Metall, beispielsweise JKupfer, in Beriihrung, so
werden die Elektrizititen ausgeglichen und der
Spannungsunterschied aufgehoben, da das Fremd-
metall mit dem Zink ein kurzgeschlossenes gal-
vanisches Element bildet, Es kann nunmehr
das Zink wieder in Losung gehen. . Der Wasser-
stoff entweicht an dem edleren Metall. Das
fremde Metall, das den Ausgleich der Elektrizi-
titen ermdglicht, kann auch im Zink sclbst ent-
halten sein. Die Lésung erfolgt dann durch
Bildung ven elektrischen Lokalstrémen, die von
Stellen geringerer Reinheit durch den Elektrolyt
zu Stellen grioferer Reinheit gehen.

b) Flufsiure. FluBsiure wird nur zum
Aetzen von Aluminium und seinen Legicrungen
verwendet. Der Losungsvorgang vollzieht sich
nach der Gleichung:

Me + 3 H Fl, aq = Me Fls, aq + 3 L

Durch das Aetzmittel werden die Kornfelder
kristallographisch gesetzmifig angegriffen; sie
zeigen nach dem Aetzen starke dislozierte Re-
flexion und gesetzmiBig ausgebildete Aetzfizuren,
Die Siure wird zweckmaBiz mit Alkohol ver-
diinnt in dem Verhiltnis: 10 bis 20 ccm Flug-
siure auf 100 ccm absoluten Alkohol. Kurzes
Nachiitzen der Schliffe in konzentrierter Salz-
sdure hat sich als sehr brauchbar erwiesen.

¢)Salpetersiaure. Konzentrierte Salpeter-
sdure' (1,18 bis 1,40) wird gelegentlich zum

Aetzen von Gufi- und Schmiedeisen, Kupfer,
Silber, Kadmium und einizen Legierungen dieser
Metalle verwendet. Die Wirkungsweise ist in
der Regel eine rein lisende; elektrolytische Um-
setzungen sind selten. Eine allgemeine Reaktions-
gleichung lalt sich fiir Salpetersiure nicht an-
geben, da die Wirkungsweise der Salpetersiure
von ihrer Konzentration, Einwirkungstemperatur
und der Reaktionsfihigkeit der Mectalle mit
Sauerstoff abhingt.

Die in verdiinnter Salzsfure leicht ldslichen
Metalle reduzieren die Salpetersiure nicht selten
bis zum Stickoxydul und Stickstoff; ja sogar
unter Umstanden, beispielsweise bel Zink, findet
noch eine weitere Reduktion des Stickstoffs bis
zum Ammoniak statt. Die In verdinnter Salz-
siure schwer lslichen Metalle, wie Kupfer und
Blei, werden bei erhohter Temperatur in der
Regel unter Bildung rotbrauner Stickstoffdioxyd-
dimpfe und In verdiinnten Siuren und bei
niedriger Temperatur unter Bildung von farb-
losem Stickoxydgas gelist, das aber durch den
Luftsauerstoff rasch zu rotbraunem Stickstoff-
dioxyd oxydiert wird.

Durch das Aetzmittel werden teils die Kristall-
felder verschieden stark aufgerauht (Ferrit,
Kupfer und seine Mischkristalle) oder elnzelne
Bestandteile an der Oberfliche in ihrer Grund-
farbe verandert (Perlit), sci es durch Zurilck-
Jassen eines Lasungsriickstandes, sci es durch
chemische Verinderung der fufiersten Ober-
flichenschichten oder elektrolytische Einflilsse.

Das Aetzen erfolgt am zweckmiafigsten, In-
dem man einen Tropfen Siure auf der schrig-
gestellten Schlifffliche abflicBen 1Bt und die
Saure sofort unter einem ruhig laufenden Wasser-
strahl griindlich abspiilt. Man erhalt auf diese
Weise eine Reihe Aetzstufen und vermeldet am
wirksamsten ein Ueberiatzen der Schliffe. Bel
sehr kurzer Einwirkungsdauer werden in der
Regel nur die Korngrenzen angegriffen, die
Kornfelder erscheinen optisch Ieer und je nach
der Heftigkeit des Angriffes mehr oder weniger
stark glinzend.

In einigen Fillen empfichlt sich auch die
Anwendung alkoholischer Salpetersiiure; Blei,
Gufeisen, Mehrstoff- und stark gehiirtete Stahle
werden schneller angegriffen als durch alko-
holische Salzsiure. Zusammensetzung nach Mar-
tens: 4 ccm Salpetersiure (1,14), 100 ccm ab-
soluter Alkohol. Zusatz anderer Alkohole bewahrt
sich ganz besonders bel harten Stahlsorten.
Zusammensetzung der Aetzlosung nach Kurbatoff:
4 ccm Salpetersaure (1,14) auf 100 cem eines
gleichteiligen Gemisches von Amyl-, Aethyl- und
Methylalkohol.

Unter besonderen Umstinden kann das Eisen
der Einwirkunr konzentrierter Salpetersiiure
anscheinend v5llig widerstehen. Diese Unangrelf-
barkeit oder Passivitat beruht darauf, daB das



4. November 1915. Hauptartender Aetzerscheinungenu. diemetallographischen Aetzverfahren. Stahl und Eisen.

1131

Eisen sich in der Salpetersiiure unter bestimmten
Temperatur-Konzentrationsbedingungen mit einem
Hautchen eines unldslichen Oxydes bedeckt.
Wird das schiitzende Oxydhiintchen entfernt, so
stelt der weiteren Auflisung des Metalls kein
Hindernis mehr entgegen, Aelnlich verhilt sich
das Aluminium.

d) Schwefelsaure. Schwefelsiure mittlerer
Konzentration ist zum Aetzen von warmschmied-
baren Messingsorten, dendritischen Kupfer-Misch-
ristallen und Zinn schr geeignet. DBeim Zinn
ist die Wirkungsweise eine rein losende, bei
den Kupferlegicrungen ecine teils losende, teils
elektrolytische. Die Aetzwirkung bei den Messing-
Legierungen, welche den f-Bestandteil enthalten,
beruht in erster Linie darauf, dafl dem 3-Bestand-
teil durch das Aetzmittel zunfichst Zink ent-
zogen wird (auch ctwas Kupfer geht in Losung),
nach der Gleichung: .

Zn + Hi80,, aq = ZnS0,, aq + 2 H.

Die Auslaugbarkeit einzelner Bestandteile
wurde schon wicderholt an Mischkristallen beob-
achtet und ist nur diesen cigentilmlich?).

Zusammensetzung der Silure: 1 Raumteil
Schwefelstiure (1,84) auf § Raumteil kaltes Wasser.
Da beim Vervdiinnen starke Erwirmung auftritt,
kann man das Sturegemisch, oline es weiter zu
erhitzen, benutzen. Die giinstigste Aectztempe-
ratur betrigt 60 bis 80° Die Schliffe werden
an ditnnen Kupferdrihten eingehiingt und ver-
bleiben in der Sture, bis die Schlifffliche einen
Stich ins Rotliche angenommen hat.

Unterstittzt wird der Lisungsvorgang dadurch,
daB der B-Bestandteil in Beriihrung mit den edle-
ren a-Kristallen infolge Bildung von Lokalstrimen
.gegen Korrosion betrichtlich empfindlicher wird.
Wenn zu viel Zink entfernt worden ist, kehrt sich
die Polaritiit wn, indem die duBersten, zinkarmen
Schichten des [-Bestandteils zu Niederschlags-
elektroden werden, wihrend die unteren unver-
gnderten Schichten des f-Bestandteils weiter als
Losungselektroden wirken. Dies erklart auch die
bekannte ,Tiefenkorrosion® des B-Destandtells.
s kommt nicht selten vor, daf Messinglegle-

yungen, die den g-Bestandtell enthalten, bis zu
 mehreren Zentimetern Tiefe durchkorrodicren
und in ihrem Gefilge derart gelockert werden,
daf sio bel der geringsten Beanspruchung zer-
brickeln oder zu Pulver zerfallen. Sowohl durch
den Verlust an Zink als auch durch die Znfuhr
von Kupfer wird der -Bestandteil an seiner Ober-

[

" 1) Wird beispielsweiso ein Stiiok a-Messing teilweiso
in Salpctersiture gelist und darauf aus der Lisung ent.-
fernt, 8o wird das Verhiltnis von Ku.pfcr zu Zink der
Losung kleiner sein als das der Legierung. Das Ver-
halten kann viclleicht gelegentlich gor Erkennung von
Mischkristallen und Verbindungen herangezogen werden,
da bei Verbindungen das Verhiltnis der einzelnen Be.
standteile zucinander dnrch Lisungsvorgdnge nicht ver-
andort wird, .

flaiche rot, wihrend der a-Bestandteil seine ur-
spriingliche messinggcelbe Farbe beibehilt.

In Abb. 23 ist das Gefiige einer a-B-Messing-
legierung nach dem Aetzen in Schwefelsiure
wiedergegeben. Der a-Bestandteil ist fast unver-
dndert geblicben, wihrend die 3-Grundmasse sich
infolge elektrolytischer Selbstkorrosion stark ver-
andert hat. :

Die Aetzvorgiinge bei den ungleichmiagig zu-
sammengesetzten (dendritischen) Mischkristallen
des Kupfers gleichen in allen Punkten denen der
B-haltigen Messinglegierungen, nur dag die Lokal-
strome in dem durch das Potential gegebenen
Sinne verlaufen.

Der Losungsvorgang bei Zinn vollzieht sich
hauptsichlich nach der Gleichung:

Sn+42H,80,, eq=8n80,, ag+ SO0, +2H, 0
und :

Sn+ H, 80,, aq = Sn SO,, aq 4- 2 H,
doch kann auch weitere Reduktion der Schwefel-
siure bis zum Schwefelwassersto{f erfolgen. Durch
¥ 210

Abbildung 28.
a-a-Messlng. geiitzt in warmer Schwefelsiure 1:1.
a-Kristalle fast unverindert, B-Kristalle infolge
elektrolytischer Selbstkorrosion gerttet.

das Aetzmittel werden die Kristallfelder verschie-
den stark aufgerauht und zeigen starke dislozierte
Reflexion.

e) Chromsiure. Ein sehr geeignetes Aetz-
mittel fir Kupfer, Zink, Kadmium und viele
Legierungen dieser Metalle ist die Chromsiure.
Ucber die Lésungsvorgiinge ist nur wenig bekannt;
am wahrscheinlichsten werden die Metalle unter
Bildung von chromsauren Salzen und unter Sauer-
stoffentwicklung gelost.

Durch das Aetzmittel werden bei Kupfer und
Kupferlegierungen hauptsiichlich die Korngrenzen
blofgelegt; die Kristallfelder werden in der Regel
nicht kristallographisch gesetzmiBig angegriffen,
sondern nur verschieden stark mattiert. ,Glanz-
Btzung® wird nur durch sehr konzentrierte Li-
sungen erzielt. Messing nimmt durch das Aetz-
mittel ein eigentimliches hochhelles Gelb an, das
namentlich an Ornamenten und anderen kunst-
gewerblichen Gegenstanden hiufig - beobachtet
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Uebersicht der wichtigsten Aetzmittel und Aetzerscheinungen.

Angritfsmittel l Dauer
Metall Es werden bloBgelegt: :::_ Eingol:hrt
a b l ¢ wirkang o
Korngrenzen Kornfelder | Aetafiguren min
Aluminium., . . . . alk, Salzs. alk. Flu8s.1) ’ alk. FluBs. 1—20 1} Czochralski(1910)
Aluminiumzinn . . . » ” ! ”» 1—10
Aluminiumzink . . . » " i ”» 1—-10
Antimon. . . . .. Salzs.1) Salzs, i — 1—10 | 1) Borchers
Blei . .. ... .. Salzs. l) alk. fal- 3 prozent. ! —_— 1—10 ,) Borchers u. a.
peters.®)  Essigs.?) %) Behrens . a.
3) Baucke w. a.
Hartblet . . . . . . alk. Salzs. alk. Salzs. — 1—10 4) Baucke u. s,
Salzs. %)
Schnellote . . . . . » ' — 1—10
Weichlote . . . . . ” . i —_ 1—10
Letternmetall . . . . " . g —_ I—10
Eisen (Ferrit) . . . .| alk Pikrins.1) Persulfate?d) Parsulfate 1—10 1) Ischewsky
»»  Salzs.?) 2) Martens-Heyn
%) Czochralski(1911)
Schwei- u. FluBeisen » e . 1—10
Schweifl- u. FluBstahl —_ alk. Pikrins. — 10—60
»  Salzs, | 10—60
»  Salpeters. ) 1—10 4) Martens
Persulfate 1—10
Elektrolyse 1—10
Sonderstahlsorten . . - alk, Salpeters.b) _— 1—60 | %) Kurbatoff
(n. Kurbatoff)
Austenit, Martensit . —_ v — 1—6G0
Troostit,Osmondit, Scr- — v — 1—60
bit, .., .....
Perlit, . . . . . .. — ”» —_ 1—G60
. Actzpolieren ¢) etwa 30 | %) Osmond
Zementit . . ., . . . Natriumpikrat?) - 5—30 | 7) Ischewsky
Anlassen b, 2509 %), _— 5—10 %) Martens u. a.
Phosphideutektikum . — s 4 28009) — 15—20 ) Martens w. a.
WeiBes und graues| . — Persulfate — 1—10 (19 Stead u. a.
Roheisen . . . . . Salpeters. 19)
Seigerungen . . . . . (Kupferammoniumchlorid 1) 1—5 1) Heyn
Gold . . .. .... Brom-Salzs. 1) Brom-Salzs, ' — 1—30 | 1) Urassow
Goldlegierungen . . . - " — 1—30
Kadmium . .. .. Chroms.1) Chroms. Chroms. 1—10 1) Czochralski(1910)
Kadmiumlote . . . . " " — 1—10
Kupfer, .., .. ..| Ammoniak- Persulfate?) Persullate 1—30 | 1) Czochralski
Wattebausch) |CuCl,,2 NH (' 1—10  (1910)*) %),,(1912)**)
Chroms.?) Salpeters.?) 1—5eck | ) » (1911 u.s,
Eisenchlorid %) 1—10 | ¢) Heyn
#) Behrens u, a.
! ¢ Belirens u. a.
Messing 2 . . . .. (wie bei Kupfer)
B — Schwefels,?) ' Persulfate 1—10 | *) Czochralski(1911)
Ammoniak. ! 1—-5
Wattebausch |
T (wie bei Kupfer}
w Bt .. ...| Ammoniak- Schwefels. Persulfate 1—10
Wattebausch Ammoniak-
Chiroms. Wattcbausch .
Manganmessing . . . - starkes v 10—20 | *) Czochralzki(1910)
Anlassen?)
Bronzea . . . . . . {wie bei Kupfer) :
R 3 —_ Anlassen — 5—10 *) Martens u, a.
bei 280° ?)
Magnesium . . . .| alk TFluBs. — — 1—10
Magnesiumzink . . . . — - 1-10
Nickel . . . . . .. Salzs. — — 10—20
Neusilber. . . . . . (wic bei Kupfer)
Platin . . . . . . .| Brom-Salzs — ! — 10—30
Konigswasser |
it auf die Schlifffliche cinwirken

*) Ammoniak benutzte schon Behrens, indem er einen Tropfen der .-\_etzﬂﬁssigkv ) ot
licB; das Verfahren war schr unvollkommen. **) In schwefclsaurer Lisung auch von Behrens angewandt.
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Uebersicht der wichtigsten Aetzmittel und Aetzerscheinungen. (Fortsetzung,)

Angrifismittel Dauer
Metall Es werden bloBgelegt ;:1::’ Eingefiihrt
a b ¢ wirkung von
Korngrenzen | Kornfelder Aetzfiguren min
| Silber + « « ¢« « « Salpeters.!) Salpeters. _— 1—10 1) Behrens u. a.
{1 Silberlegicrung . . . ” " — 1—10
Zink « o o0 0o Salzs.}) Chroma.?) Chroms. 5—60 | 1) Borchers u. a.
2) Czochralski(1911)
Hartzink . . . . . . o — _ . 1—5
1Zinn + + « « « .. Salzs.1) Schwefels.?) . — 5—10 | 1) Borchers u. a.
2) Czochralski(1911)
Zinnlote + « ¢ ¢ o alk, Salzs, —_ — 1—5
Weigmetall . . - - Salzs.?) - 3) Behrens u. a.
|Wismut, - . . . Salzs 1) Salzs. — 5—10 | 1) Borchers

werden kann. Reines (3-Messing wird intensiv
zitronengelb.  Bel Zink ist die Wirkungsweise
des Actzmittels kristallographisch gesetzmifig;
sie nuBert sich in der starken dislozierten Re-
flexion und in der Ausbildung regelmifiger Aetz-
figuren. Zusammensetzung der Sure: 10 g Chrom-
siure kristallisiert auf 100 cem Wasser. Fiir
Kristallficureniitzung anf Zink verwendet manstark
konzentrierte Siure, etwa 1,4 spez. Gewicht, rd.
100 g Chromsiure auf 100 cem Wasser,

f) Pikrinsiure. Alkoholische Tikrinsiure
verwendet man zum Aetzen von weichem Eisen,
Stall, Insbesondere aber zum Aetzen schwer an-
greifbarer Sonderstihle. Das Metall wird unter
Bildung von pikrinsaurem Eisen gelost; das Salz
ist in Alkohol lislich. Durch das Aectzmittel
werden teils die Korngrenzen bloSgelegt (Ferrit),
teils die Kornfelder in ihrer Grundfarbe ver-
andert (Perlit, Martensit). Zusammensetzung der
Sture nach Ischewsky: 5 g Pikrinsiure auf 100 cem
absoluten Alkohol. Geftzt wird in einem Schil-
chen wund erforderlichenfalls unter Erwirmung.

Schwere Teile, bel denen Probestiicke aus
den einen oder den anderen Griinden nicht ent-
nommen werden kionnen, fitzt man, indem man
einige Tropfen der Actzflilssigkeit auf die Priif-
stello bringt und unter Umstinden das ganze Stiick
mabig erwitrmt. Um ein Auseinanderlaufen der
alkoholischen Lisung zu verhindern (Folgze ge-
vinger Oberflichenspannung), wird die Schliff-
stelle mit etwas Talg (Fettstift) cingegrenzt,

Einlge Salze der Iikrinsiure, wie pikrinsaures
Natrium und Ammonium, besitzen die Fahigkeit,
.den Zementit in der Wiirme anzugreifen und dunkel
zu farben, wihrend sie den Ferrit kaum merk-
lich verindern. Eine H0prozentige, mit einer ge-
sittigten Lisung von Pikrinsiure in Wasser ver-
setzte Natriumhydratlauge ist als Reagens auf
Zementit am gebrituchlichsten, Die Schliffe wer-
den in dle kochende Lisung eingetaucht.

9, Basen. a) Ammoniak. FEin vorziig-
liches und filr die Technik woll das bequemste
Actzmittel fir Kupfer und Kupferlegierungen ist
.das Ammoniak (0,91 spez. Gewicht). Der Angriff
«erfolgt rasch unter Luftzutritt. Dabei bilden sich

zunichst Kupferoxyde, die von dem iiberschiissigen
Ammoniak leicht unter Bildung von salpetrig-
saurem Kupferammoniak gelist werden.

Das Aetzen erfolgt mit einem ammoniak-
getrinkten Wattebausch. Die Aetzfliissigkeit wird
miglichst gleichmafie auf der Schlifffliche ver-
rieben; die dunkel bis schwarz angelaufenen
Stellen werden mit dem YWattebausch leicht nach-
poliert, um die Schlifffliche metallisch rein zu
erhalten. Zum Schluf benetzt man die Schliff-
fliche, ohne das Polieren zu unterbrechen, zu-
niachst mit einigen Tropfen, dann mit mehr und
mehr Wasser, Dbis schlicBlich die Aetzflussigkeit
aus dem Wattebausch verdringt ist. Das Aetz-
polieren dauert in der Regel nur einige Sekunden.
Nun wird das Polieren unterbrochen, der Schliff
griindlich abgespiilt und mit einem weichen Tuch
abgetrocknet. Verwendet man beim Aetzen. zu
viel Ammoniak, so wird die Oxydation hintange-
halten und der Angriff verlangsamt; wird zu
wenig verwendet, so bleibt auf der Schlifffliche
eine Zellulosehaut  zuriick, die sich nur durch
frische Aetzfliissigkeit entfernen liGt.

Durch das Aetzmittel werden hauptsichlich
die Korngrenzen bloSgelegt (Kupfer, a-Legierun-
gen) oder auch cinzelne Bestandteile in ihrer
Grundfarbe verandert (3-y-Messing) ; die Kornfelder
bleiben in der Regel glinzend und optisch leer.

3.Salze. a) Eisenchlorid. Inbesonderen
Fillen kann auch eine konzentrierte Eisenchlorid-
l6sung zum Aetzen von Kupfer und Kupferlegie-
rungen verwendet werden; auch stark verdiinnte
salzsaure Losungen werden hiufig gebraucht. Die
Aetzwirkung ist cine rein losende und beruht
darauf, daf Eisen und Kupfer sich gegenseitig
in ihren wisserigen Lisungen ersetzen kinnen.
Durch Eisenchlorid werden die Kornfelder kristallo-
graphisch gesetzmifig angegriffen und zeigen
starke dislozierte Reflexion. Oxyde des Kupfers
werden von der Aetzfliissigkeit kaum angegriffen.

b) Kupferammoniumchlorid. Xupfer-
ammoniumechlorid ist fiir die makroskopische Ge-
fiigeuntersuchung des weichen Eisens von grofer
Bedeutung. Die Wirkung der Kupferammonium-
chlorid-Losung auf Eisen ist eine elektrolytische
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Das Kupfer wird auf dem Eisen niedergeschlagen,
dafiir geht ein fquivalenter Teil Eisen in Losung
unter Zuriicklassen eines fest anhaftenden dunklen
Lésungsriickstandes, der aus Kohlenstoff, Phos-
phiden u. a. bestehen kann.

Stellenweise Kohlenstoffanreicherungen im
Eisen, ortlich angereicherter Phosphorgehalt,
Schichtenbildung, Seigerungen sowie bleibende
Formveridnderungen durch Kaltbearbeitung kénnen
durch die Kupferammoniumchlorid-Aetzung leicht
makroskopisch sichtbar gemacht werden. Der
Schliff wird mit der polierten Fliche nacl oben
in die Aetzfliissigkeit getaucht und die Fliissig-
* keit durch Ileben und Senken der Schale un-
unterbrochen in Bewegung erhalten. Fiir gleich-
miBige Benetzung der Sehlifffliche ist Sorze zu
tragen, Der schwammige Kupferbeschlag wird
darauf unter einem ruhig laufenden Wasserstrahl
mit einem Wattebausch entfernt. Die Aetzdauer
betrigt etwa eine Minute. Zusammensetzung der
Aetzfliissigkeit nach Heyn: 10 g Kupferammonium-
chlorid, kiuflich, in 120 cem Wasser.

Zum Aetzen von Kupfer und Kupferlegie-
rungen wird auch vielfach eine ammoniakalische
Kupferammoniumchlorid-Lésung empfohlen. Die
Aetzfliissigkeit besteht aus 10 g Kupferammonium-
chlorid, kiuflich, in 120 ccm Wasser und 25 ccm
* Ammoniak (0,91 spez. Gew.). Inder Regel zeigen
die Kornfelder starke dislozierte Reflexion; Aetz-
figuren sind nur selten, Gegeniiber der Aetzung
mit Ammoniumpersulfat bietet das Verfahren
keinerlei Vorziige.

¢) Ammoniumpersulfat. Ein hervor-
ragendes Aetzmittel fiir Eisen, Kupfer und die
meisten Legierungen dieser Metalle ist das Ammo-
niumpersulfat. Die Persulfate zerfallen in wisse-
riger Losung schon bel Zimmertemperatur nach
und nach in Sulfat, Schwefelsiure und Sauerstoff:

2 K,S, 0, + 2 H, 0= 4 KHSO, + O,.

Ein groBer Teil des Sauerstoffes entweicht
als Ozon. Die Aetzwirkung beruht darauf, da8
die Metalle zunichst oxydiert und darauf in ihre
Sulfate iibergefilhrt werden. Bei Ammonium-
persulfat wird ein Teil des Sauerstoffs auch zur
Oxydation des Stickstoffs zu Salpetersiure ver-
wendet:

8 (NH,); S, 0, + 6 H, 02=H14 (NH,) HSO, + 2H, SO, +
»

Die Wirkungsweise des Aetzmittels ist eine
rein losende. Durch das Aetzmittel werden die
Kornfelder kristallographisch gesetzmiifig ange-
griffen; sie zeigen nach dem Aetzen starke dislo-
zierte Reflexion und Scharen gesetzmifiz aus-
. gebildeter Aetzfiguren.

Schmiedeisen sowie weifles und graues Guf-
eisen, Kupfer und Kupferlegierungen werden von
dem Aetzmittel leicht angegriffen. Bei Stahl er-
zeugt das Aetzmittel zwischen Martensit, Troostit,
Osmondit und Sorbit keine grundsatzlichen Ge-
fiigeunterschiede. Die Schliifbilder erscheinen bei

allen mehr oder weniger gleichmagiz dunkel;
nur der Gehalt an frelem Zementit Ist verschie-
den. Tm Sorbit erreicht der Zementit sein Hichst-
maB, ihm folgen Osmondit und Troostit. Martensit.
ist bereits wieder zementitfrel. Frst im Austenit.
begegnet man Kristallen von abwelchendem Ver-
halten gegen das Aetzmittel; sie bleiben belm
Aetzen hell, und ihr Gefiize erscheint kristallo-
graphisch gesetzmafig orientiert. Im troostit-
reichen Stahl findet man in der Regel Kerne,
die aus Zementit bestchen, und die von einer
dunklen bis schwarzen Zone, dem eigentlichen
Troostit, umgeben sind. Zusammensetzung der
Aetzflissigkeit: 10 g Ammoniumpersulfat, kiuf-
lich, in 100 ccm Wasser.

Bei einigen schwer angreifbaren Kupferlegie-
rungen leistet eine ammoniakalische Ammonium-
persulfatlisung vielfach gute Dienste.

4. Das Aetzen durch Elektrolyse
und durch Anlassen. a) Elektrolyse. Beim
Aetzenunter Zuhilfenahme des elektrischen Stromes
werden die Schliffe als Loésungselektroden ver-
bunden 1nd mit einer Stromstirke von etwa
0,5 Amp/gem Schlifffliche geitzt. Als Aetz-
fliissigkeit fir schwer angreifbare Sondcrstihle
wird verdiinnte Salzsiure 1:100 empfohlen,

b) Anlassen. Ineinigen Fallen leistet auch
das Anlassen gute Dienste, indem entweder kenn-
zeichnende Oxydationserscheinungen auftreten
(Mangan-Messing) oder einzelne Gefiigebestand-
teile rascher als andere oxydieren (Kupfer-Zinn,
Kupfer-Phosphor, Gufeisen, Stahl).

Das Auftreten der Anlauffarben ist an die
nachstehende Reihenfolge gebunden und wieder-
holt sich .,im Kreisproze8* einige Male; als maB-
gebend gilt in der Regel der erste kontrastreiche
Farbeniibergang. Der Farbwechsel wird bekannt-
lich hervorgebracht durch Interferenzwirkung an
den anfanglich &ulerst diinnen und noch durch-

sichtigen Oxydhiutchen.
Zugeoninete

Anlautiarbe Temperatur
otwa 9 O
Grau . . ... e .o+ + « bis 20
Gelblich .. .. .¢ e+ ..20
Braunlich. o + + o ¢ ¢« » s » +» 240
Rauchbraun . . . . . e s e e o 230
Braunviolett bis Rotviolett , . 27
Violett . v « o o« o o o s o o« » 280
Indigo v « o v o o s o o o o 200
Blau . . v ¢ o ¢ ¢ o o . « o 310
Blanlich . « ¢ « v o o o s « » 320

Der Schliff wird in der Regel auf einer Unter-
lage, mit der policrten Seite nach oben, durch
cinen Bunsenbrenner langsam erwirmt, bis die
gewiinschite Anlauffarbe eben aufzutreten beginnt,
und hierauf durch Eintauchen in kaltes Wassoer
schnell abgekiihlt, chne daB die angelassene Schliff-
fliche benetzt wird.

In Abb. 24 ist das Gefilge von stark ango-
lassenem Mangan-Messing wledergegeben. Das
Mangan scheint In a- und §-Kristallen, und zwar
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zum groften Teil in B-Form, vorhanden zu sein.
‘Die B-Phase wird daher beim Anlassen lcichter
durch den Luftsauerstoff oxydiert als a und iiber-
zleht sich an ihrer Oberfliche mit einem dichten
braunen Ueberzug von Manganoxydoxydul; 0,5 °/o
Mangan konnen auf diese Weise im Messing noch
leicht nachgewiesen werden. Direktes Aetzen
fihrt hier nicht zum Zicle.

Auch bei Eisen werden einige Gefiigebestand-
telle durch kennzeichnende Firbungen angezeigt.

X 210

. Abblldung 24.°
Mangan-Mossing, stark sngelassen, a-Kristalle
tast unverindert, [-Eristalle jcharakteristisch

oxydiert.

Bel einer Anlaftemperatur von 280° wird das
Phosphid-Eutektikum erst gelblich, dann rot und
gchlieBlich ausgepriigt indigoblau; der Zementit
wird dagegen rotlichbraun,

Belde Verfahren sind Hilfswege, die nur dann
zu beschreiten sind, wenn die beschricbenen ein-
fachen Aetzmittel zu keinem befriedigenden Er-
gebnis fihren oder besondere Umstiinde dies er-
fordern.

" Eine widersprechende Deutung der elemen-
taren Aectzerscheinungen ist in der alteren und
auch noch in der neueren Literatur vielfach
anzutreffen. Umformen des Gefiiges beim Act?en,

Zerfall und Vergroberung der Kristalle, Bildung
pseudomorpher Modifikationen u. dgl. wurden
schon oft auf die Vorgiinge beim Aetzen zuriick-
gefiihrt. Dem Verfasser ist eine Bestitigung
dieser Beobachtungen nie gelungen, vielmehr
konnte er sie regelmiBig auf fehlerhafte Aetzung
zuriickfithren, sofern durch das Aetzmittel Riick-
bildungsvorginge katalytisch nicht -eingeleitet
wurden. Dem Aetzen fillt in der Metallographie
etwa eine #hnliche Aufgabe zu wie den analy-
tischen Verfahren in der Chemie: Die verschie-
densten- Wege miissen zu einheitlichen Ergeb-
nissen fithren. Die Auswahl der Mittel ist auch
hier begrenzt und wird cinerscits durch die
Natur des Aetzmittels, anderseits durch den
mehr oder weniger kristallographisch gesetz-
maBigen Angriff der Aetzmittel vorgeschrieben.
Wenn der Aetzlehre in der Metallographie auch
nur eine dicnende Rolle zukommt, so erschien
dem Verfasser es doch geboten, sie in einer
wenigstens die Bediirfnisse der Praxis befriedi-
genden Weise, kritisch gesichtet und ergiinzt,
zusammenzufassen. Auf die Behandlung einiger
wichtiger Storungsquellen mufte an dieser Stelle
verzichtet werden.

Zusammenfassung,

In Form eines Literaturberichtes und einer
Zusammenstellung eigener Laboratoriumserfah-
rungen werden die Aetzerscheinungen ausfiihrlich
besprochen und in drei Hauptgruppen eingeteilt.
Die Abhangigkeit der Aetzerscheinungen von
der Kaltbearbeitung wird an Hand von Bildern
kurz erliutert. Die hauptsitchlichsten Aetz-
mittel werden dann unter Zugrundelegung dieser
Einteilung besprochen. Die Aetzmittel sind in
der Regel chemischer Natur; ihre Wahl hingt
von ihrer chemischen und ihrer mehr oder
weniger kristallographisch gesetzmiBigen Ein-
wirkung auf die verschiedenen Gefiigebestandteile
ab. Eine Zusammenstellung der wichtigsten
Aetzmittel und Aetzerscheinungen der technischen
Metalle ist in einer Uebersichtstafel gegeben.

Umschau.

Usber eln neues Verfahren zur Bestimmung der Gase im
Eisen,

BokanntermaBen entweicht boim Erhitzen von Eisen.
gpiinon im luftloeren Raum ein Gemisch von Kohlensiure,
Kohlonoxyd, Wasserstoff und Stickstoff. Die Monge des
g0 gewonnonen Gases ist jo nach don herrschc.ndcn Ver.
suchsbedingungon verschicden und ist abhingig von der
Gliihtemperatur und Glithdauor sowie von d‘{' Be:.;chaffe?-
heit und Form dos Versuchsmatariul?s. PIO bisher fiir
die Bestimmung dea Gasgchaltes in Else.n in Anwendung
bofindlichen Verfahren lassen beziiglich !.hre.r Brauchbar.
koit und Genauigkeit schr zu wiinschen iibrig. Im Nach.
stehenden wird ein neues, von D, Qoerens u_nd J.Paquet
ausgearbeitotes Vorfahron beschrieben?), bei dem der Ver-
——'—___—- e ‘ .

. 3) Ferrum 19015, Fobr., 8.67; Mirz, S, 73.

.

such gemacht ist, die Hauptmaingel friiherer Verfahren zu
beheben.

Der Grundgedanke dieses neuen Verfahrens besteht
darin, das zu untersuchende Metall im luftlceren Raum
mit Zinn und Antimon zu einer leichtfliissigen Legierung
zusammenzuschmelzen und die hierbei freiwerdenden Gase
zu bestimmen. Als Schmelzvorrichtung dient bei den Ver-
suchen ein elektrischer Widerstandsofen; als Schmelz-
geliBo werden Magnesiatiegel benutzt, die vor der Ver-
wendung durch Erhitzen bei hoher Temperatur gasfrei
gemacht worden sind, Der zum Analysicren benutzte
Gasbestimmungsapparat ist nach dem Grundgedanken
des Orsat-Apparates gebaut; durch besondere Anordnun-
gen der AbsorptionsgefaBe ist die Maglichkeit geschaffen,
trotz der vorhandenen wasserigen Lésungen Quecksilber
als AbschluBfliissigkeit beizubehalten, Besondere Auf-
merksamkeit wird der Probenahme zugewendet, da



