MIKROSKOPIE

ZENTRALBLATT FOR MIKROSKOPISCHE
FORSCHUNG UND METHODIK

Hauptschriftleitung Dr. Fritz Brdutigam und Prof. Dr. Alfred Grabner
Verlag Georg Fromme & Co., Wien V, Nikolsdorfer Gasse 11 - Tel. B 23:-3:56

Band 4 1949 Heft 5/6 Seite 129—192

HERSTELLUNG DUNNER STAHLPROBEN
DURCH SCHNEIDEN MIT DEM MIKROTOM

(EINFACHE CHEMISCHE METHODE ZUR ISOLIERUNG NICHT:
METALLISCHER EINSCHLUSSE)

Mit 28 Abbildungen Von PROF. DR. CARL BENEDICKS und
DR.OLOF TENOW, Stockholm

INHALTSUBERSICHT Seite
A. Orientierende Untersuchungen 130
1. Einleitung .. .. 130
2, Orientierende Vorversuche mit der Frismaschine 131

3. Theoretischer Uberblick iiber den fundamentalen Vorgang belm Stahl~
schneiden .. 131
4. Hobelversuche . . . . ... ..., ... 133
5. Die elastische Deformation des Werkzeughalters . . 133

6. Hobelversuche mit rationaler elastischer Verformbarkeit des Werk-
zeughalters 135

B. Fertige Pripariermethode diinner Metallproben durch Mikrotomhobeln 137

7. Sigen der Platten... 137
8. Frisen der Probeplatten . 137
9. Gebrauch des Mikrotoms . 137
a) Herstellen der Schneiden des Messers. 137
b) Schlittenfithrungen 139
c) Vorschub .... 140
d) Schn1ttgeschwmd1gke1t und Charakter der geschmttenen F]ache 141
e) Justieren des Mikrotomschraubstockes 141
f) Anloten der Proben 142
g) Schneidfliissigkeit.. ... ..... 142
h) Dickenkontrolle beim Mikrohobeln 143
i) Erhaltene Flichen 145

9 Mikroskopie Benedicks-Tenow 129



Seite

C. Methode fiir die chemische Behandlung diinner Stahlproben 146
10. Einleitung ..  ...... 146
11. Verwendete Materialien 148
12. Befestigungsmethoden beim Atzen. 148
13. Atzreagenzien 149
14. LOosungsresultate 149
Stahl A 149
Stahl B . e e e e 150

15. Kun:tgnﬁ’ zur V7 erhmderung von Erschiitterungen be1m Mlkrophoto—
graphieren . . 151
16. Diskussion des beobachteten Zusammenhalts 152
17. Losungsresultate, Stahl C 154
Zusammenfassung . 155
I. Darstellung von Dinnproben . .. . ..... 155
II. Chemische Isolierung nichtmetallischer Einschliisse . 156

Es wurde eine Methode ausgearbeitet, Stahlproben bis etwa 2o pu Dicke
durch Abhobeln unter dem Mikrotom herzustellen. Eine genaue Beschreibung
dieser Methode wird gegeben.

Die erhaltenen Diinnproben sind fiir die chemische Isolierung vorhandener
Einschliisse verwendet worden, wobei eine vereinfachte Methode beniitzt
wurde.

Ein wichtiges Resultat ist die Feststellung, daB die Losungsreste von
Stahlen niedrigen Kohlenstoffgehaltes einen ausgesprochenen Zusammenhalt
aufweisen. Als Ursache konnte in einem der drei studierten Falle (Stahl C-
reich an AIN) die Anwesenheit diinner Hiute beobachtet werden — welche
einer Korngrenzenadsorption entsprechen durften.

A. Orientierende Untersuchungen
1. Einleitung

Eines der wichtigsten Probleme der modernen Metallographie ist die
Adsorption gewisser Substanzen (wie AIN) an den Korngrenzen, wo sie
Kornwachstum verhindern konnen (vgl. C. BENEDICKS, H.LOFQUIST
[1—5]). Dieser Einflul ist bei AIN von H. KJERRMAN (6) tatsichlich
nachgewiesen worden. Von A. SKAPSKI und C. BENEDICKS (%)
wurde fiir das Studium nichtmetallischer Korngrenzeneinschliisse in situ
eine Methode ausgearbeitet. Dabei werden Gasreaktionen (Cl,, HCI) bei
hohen Temperaturen (600—850°C) verwendet. Ein wichtiger Fortschritt
war die Verwendung diinner Bleche als Proben (A. SKAPSKI). Um Proben
bestimmter Dicke — von etwa 0,020 mm — bei einem feinkdrnigen Stahle
(Jernkontoret J. K. M., Kornklasse 8—9) herzustellen, ist Walzen im all-
gemeinen nicht zu verwenden, weil die Struktur dabei verdndert wird.
Schileifen wire ja nicht ausgeschlossen — und ist bereits zum Préparieren
von Proben in Dicken von 0,050—0,025 mm fiir Rontgenmikroradiographie
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(W. BETTERIDGE und R:'S. SHARPE [8]) verwendet worden. Dabei
konnen jedoch leicht Ko6rner vom Schleifmittel in den Korngrenzen stecken-
bleiben und <die Resultate falschen. Die einzige rationelle Methode, diinne
Praparate fiir Korngrenzenuntersuchungen herzustellen, scheint daher eine
spanabhebende zu sein.

Die erfolgreiche Idee von SORBY, eine undurchsichtige polierte Fliche
in auffallendem Licht mikroskopisch zu untersuchen, hat dazu gefiihrt, da8
von den Metallographen wenig Interesse der Darstellung diinner Priparate
gewidmet wurde, wie solche ja von SORBY fiir Gesteine verwendet wurden
und in der Biologie hervorragende Resultate ergaben.

Die Methode, in einem diinnen Metallpriparat die Hauptmasse des
Metalles chemisch zu entfernen, kann als ein Mittel betrachtet werden, das
Praparat durchsichtig zu machen.

2. Orientierende Vorversuche mit der Frasmaschine

Die ersten Versuche, ebene Fliachen an Stahl darzustellen, wurden mit
einer kleinen Frismaschine (CHRISTEN, Bern, Modell F 12) mit zylindri-
schem horizontalem Friser ausgefiihrt. Die erhaltenen Flichen waren doch
nicht geniigend eben. Durch Entgegenkommen von Prof. A, HULTGREN
wurde uns dann von der metallographischen Abteilung der Technischen
Hochschule ein groBles Mikrotom (R. JUNG AG., Heidelberg, Modell K)
gelichen. Ahnliche Maschinen sind frither zur Herstellung von Planflichen
an Holz und an weichen Metallen (Blei und Zinn, F. F. LUCAS [9]) beniitzt
worden.

Da die Messer des Mikrotoms fiir hartere Materiale unzweckméfig waren,
muBlten wir iiber Form, Befestigung und Material des schneidenden Werk-
zeuges eine Entscheidung treffen.

3. Theoretischer Uberblick iiber den fundamentalen
Vorgang beim Stahlschneiden

Zuerst muB man sich klar machen, wie ein Metallspan gebildet wird. Alle
hieriiber veroffentlichten Arbeiten geniigen unseren Bediirfnissen nicht. Das
war der Fall bei den Darstellungen in der HUTTE (10), bei KENT (11) sowie
bei den detaillierten Darstellungen von I. KRYSTOF (12) und von M. MER-
CHANT (13). Wir kniipfen im folgenden an einen Diskussionsbeitrag von
C. BENEDICKS (14) an, wo zwei Arten von Verschleil einer Schneide
illustriert wurden.

Das Problem der Spanabhebung kann in folgender Weise betrachtet
werden.

In Abb. I a bezeichnet: A ein Stiick Metall, B und B’ zwei scherende
Backen.

Wenn gedriickt wird, wie es die Pfeile andeuten, entstehen in bekannter
Weise Risse aa’ und bb’. Ist A geniigend dick, konnen wir uns auf aa’ be-
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schranken. Wir nehmen jetzt an, daB die scharfe Ecke von B an A sehr nahe
seinem Ende wirkt, wie es Abb. 1b zeigt. Das Zusammendriicken der AuBlenteile
in der Richtung des Pfeiles bewirkt dann, wie im vorigen Falle, einen Rif} aa’.
Die komprimierte Schicht wird offenbar auch Seitenkriften ausgesetzt; da
das Material sich nicht nach links bewegen kann, mufl eine Bewegung nach
rechts stattfinden, wie in Abb. 1c angedeutet. Die abgebogene Schicht, in der
notwendigerweise innere Verschiebungen entstehen, gibt einen mehr oder
weniger gekritmmten Span.

Die Bildung von Stahlspanen betreffend haben wir in der Literatur keine
befriedigende Darstellung finden konnen. Die folgende versuchsveise ent-
standene Erlauterung kann deswegen ein gewisses Interesse beanspruchen.

Wie vorher angegeben, ist das Metall rechts von aa’ (Abb. 1b) einer be-
trachtlichen Kompression ausgesetzt. Dies bewirkt starke Scherungsspan-
nungen in Ebenen, welche 45° Neigung gegen die driickende Ebene haben.
Die nach links gerichteten Scherungsspannungen werden keinen Effekt ver-
ursachen konnen; die nach rechts dagegen werden das Metall zum FlieBen
bringen, wie in Abb. 1 d schematisch angegeben. Die Abbiegung des be-
ginnenden Spanes gegen rechts, wie schon erwihnt, gibt erst ein Aussehen
wie Abb. I e mit der charakteristischen gekriuselten oberen Fliche. Die
untere gegen das Schneidewerkzeug gleitende Flache wird durch dieses ge-
glittet, was sich auch durch eine Abnutzung des Schneidezeuges an dieser
Stelle bemerkbar macht.

Diese Erliuterung setzt voraus, dafl in dem Metallspane Gleitungen nach
den Flachen der Scherungsspannungen auftreten. Fiir weiche Metalle liegen
diese Gleitflichen sehr dicht, auch wird der freie Raum unter dem Spane
bei Beginn selr klein.

Hierdurch erscheint die Spanbildung bei spanabhebender Metallbearbei-
tung zu unserem Zwecke geniigend erliutert zu sein.

Das wichtigste dabei diirfte die Ausbildung einer Scherungsspalte aa’
vor dem Werkzeuge sein.

Die erste Bedingung fiir die Ausbildung eines mehr oder weniger ge-
kritmmten Spanes ist, daB die scharfe Ecke von B sich sehr nahe an der
freien Oberfliche von A befindet, wo sie einen Scherungsspalt in der Lauf-
richtung erzeugen kann. Das resultierende Aufrollen des Spanes mul, auler
von seiner Dicke, von der Neigung der Frontfliche des Werkzeuges, das
ist vom Spanabgangswinkel 7, abhingen. Der gewohnlichste Fall ist, daf
der Schneiden- oder Meiflelwinkel f < 9o® (Abb. 1{) mit einem Riicken-
winkel @ einen guten schneidenden Kontakt gewaihrleistet.

In diesem Falle (es sei z. B. f = 70° und & = 5°) ist die Biegung des Spanes
nicht so kraftig wie bei # = go® (Abb.1c). In diesem Falle ist der Span-
abgangswinkel positiv. Der Fall e+ § > 9o° ergibt einen negativen Span-
abgangswinkel, Dieser (nunmehr oft verwendete) Fall gibt einen sehr eng-
gerollten Span, der demgemiB sehr diinn sein mufl. Was die Scherungs-
spalte aa’ betrifft, ist zu vermuten, daB sie mit der freien Oberfliche parallel
wird, wenn ¥y = O (wie bei aa’ in Abb. 1¢). Ist aber » von O verschieden,
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Abb. 1 Spanbildung bei Stahl.

scheint es moglich, daf dieser Rif} einen gewissen Winkel mit der freien
Oberflache bildet. Obschon die Arbeitsrichtung des Werkzeuges parallel mit
dieser Flache verlduft, ergibt sich, da} in Zickzack laufende Scherungsrisse
entstehen konnen: der Schnitt gibt demgemiB keine gute Planfliche. Die
Konsequenz dieser Analyse ist also zunachst: Fiir unseren Zweck muf
7 =0 (und @ sehr klein) gewahlt werden. In Anbetracht der abstoBenden
Wirkung des ablaufenden Spanes ist jedoch ein geringes positives 7 zu
empfehlen.

4. Hobelversuche

Aus den ersten Versuchen mit dem Mikrotom ging hervor, daB eine er-
hebliche elastische Deformation stattfand, wodurch die Schneide bei ver-
inderlichem Widerstande verschieden tief eindrang. Ein Konstruktions-
fehler war also da, und es mufite untersucht werden, wie diesem abzuhelfen
wire,

Die elastische Deformation des Werkzeughalters

In den obigen Betrachtungen (3) wurde vorausgesetzt, dafl die Schneide
streng in einer Ebene bewegt werde. Die Versuche (4) zeigten aber, dal} eine
unerwiinschte Verschiebung stattfand. Um dieses Problem zu beleuchten,
nehmen wir an, wie in Abb. 2 a schematisch angedeutet ist, daB das schnei-
dende Werkzeug, selbst undeformierbar, eine elastische Beweglichkeit um
ein Zentrum B hinter der Schneide hat. Anschaulichkeitshalber ist dieses in
Abb. 2 a durch zwei kriftige Federn C, C’' markiert. Bei konstantem Be-
wegungswiderstande nimmt A eine feste Lage ein. Begegnet jetzt die Schneide
eine hirtere Stelle, bewegt sie sich dem punktierten Kreis mit B als Zentrum
entlang. Das heifit: die Schneide dringt tiefer in das Material ein. Liegt
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Abb. 2, Einfluf des elasticchen Zentrums vom Werkseug.

dagegen das elastische Zentrum vor der Schneide (Abb. 2 b), ergibt ein ver-
mehrter Widerstand ein weniger tiefes Eindringen ins Material.

Fall a reprisentiert den meistens vorkommenden Fall bei spanabhebender
Metallbearbeitung gewohnlicher Stahlhalter. Er fithrt den Nachteil mit sich,
dal die Schneide leicht ,,beifit®.

Fall b gibt den praktischen Vorteil, dafl bei vermehrtem Widerstande
die Schneide aus dem Material gehoben und die Dicke des Spanes vermindert
wird., Dieser Fall ist seit langem dadurch realisiert worden, daR der Stahl
oder Stahlhalter wie ein umgekehrtes ,u“ geformt wird.

Es ist einleuchtend, daB fiir unseren Zweck der Fall a ungeeignet ist, da
er Vertiefungen im Arbeitsstiick veranlafit. Beinahe ebenso ungeeignet ist
aber Fall b, der Erhebungen und Grate entstehen 1afit.

Mithin, um eine gute plane Oberfliche zu erzeugen, mufl das elastische
Zentrum des Werkzeuges so liegen, wie in Abb.2c angegeben: Das elasti-
sche Zentrum des schneidenden Werkzeuges muBl in
derjenigen Normale der zu bearbeitenden Flidche
liegen, die durch die Schneide des Werkzeuges geht,

Fall c scheint die geniigende Aufmerksamkeit in der Praxis nicht ge-
funden zu haben.
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Wenn Fall ¢ nicht exakt realisiert werden lkann, ist eine Annaherung an
Fall b besser als eine Annaherung an Fall a, da bei der Herstellung sehr
diinner Prédparate Grate nicht so gefahrlich sind wie Rillen.

6. Hobelversuche mit rationaler elastischer
Verformbarkeit des Werkzeughalters

Um unvermeidliche elastische Deformationen zu lokalisieren, ist es an-
gemessen, ein bestimmtes Detail einzufithren, wo die Deformation haupt-
sachlich stattfindet. Die Anordnung ist in Abb. 3 schematisch wiedergegeben.
Der moglichst kraftige Werkzeughalter A ist mit einer Ferse versehen, deren
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Abb. 3. Werkzeughalter. Abb. 4. Facettenausbildung.
a Daraufsicht, b und ¢ Seitenansicht.

vertikale Vorderfliche genau eben ist. An dieser ist der Teil B festgeschraubt.
Er ist mit einem aufgeschlitzten Loche versehen und um dieses Loch kon-
zentrisch ausgebildet. An diesem Teil wird das schneidende Werkzeug mit
einer Backe festgeschraubt. Das Zentrum des Loches ist 1,2 mm rechts von
der Tragfliche des Werkzeuges C gelegen.

Das elastische Zentrum mufl in erster Anndherung mit dem Zentrum
dieses Loches zusammenfallen. Um die genaue Lage des elastischen Zentrums
zu finden, wurden Versuche mit Schneidstdhlen (Schnellstahl Fagersta) ver-
schiedener Dicke ausgefiihrt. Es stellte sich heraus, dall im allgemeinen eine
unbefriedigende Flache entstand, indem parallel mit der Schneide Furchen
oder Grate zum Vorschein kamen. So zeigten sich bei x = 0,9 mm Grate,
bei x = 3,0 mm Furchen. Nur bei x=2,6 mm war die erzeugte Ober-
fliche praktisch frei von solchen Unebenheiten. Das elastische Zentrum war
also in unserem Falle 2,6 — 1,2 =1,4mm rechts vom Zentrum des ge-
schlitzten Loches gelegen.

Es ergibt sich somit, dafl die exakte Lage der Schneide in bezug auf das
elastische Zentrum auBlerordentlich wichtig ist.

Als Kontrolle kann folgendes dienen. Wir nehmen ein viereckiges Arbeits-
stiick (in Abb. 4 a von oben gesehen) an und eine Schneide, die 459 mit der
Bewegungsrichtung einschlieBit. Sowie die Schneide die erste Ecke erreicht,
hat sie eine gewisse Hohenlage (entsprechend der Abwesenheit von Spannung).
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Die Spannung wichst dann‘linear mit-dem-Vorschreiten der Schneide, bis der
Span seine volle Breite bekommen hat. Wenn jetzt ein vermehrter Wider-
stand eine Erhohung der Schneide bewirkt (wie in Abb 2 b), wird eine auf-
wirts steigende Ebene gebildet, deren Neigungswinkel leicht zu bestimmen
ist (Abb. 4 b links); eine abfallende Ebene wird an dem anderen Ende ge-
bildet.

Wenn dagegen Vermehrung des Widerstandes eine Senkung der Schneide
bewirkt, wird das Resultat umgekehrt, wie in Abb. 4 ¢ angegeben. Der von
diesen Endflichen und der Hauptfliche gebildete Winkel ist leicht zu be-
stimmen; er miBt den Fehler in der Lage der Schneide beziiglich des elasti-
schen Zentrums.

Schneiden aus Schnellstahl wurden stark abgenutzt (nichtmetallische
Einschliisse!). Dazu kam das Verschweiflen von Eisen an der Schneide. Es
wurde deshalb Hartmetall als Material fiir die Schneide gewihlt. Vor-
laufige Versuche mit Fagersta ,,Seco G 1% ergaben, daB hier kein Ver-
schweilen zu befiirchten war. Gegen die Spriodigkeit des Materials wirkte
der grofle Schneidenwinkel (nahezu 9o°).

Da eine fehlerfreie Schneide in einem gesinterten Material kaum zu reali-
sieren ist, wurde ein Werkzeughalter hergestellt, der eine Seitwirtsbewegung
gestattete (Abb. 5).

Abb. 5. Werkzeughalter in Arbeitsstellung.
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R. Priapariermethode diinner Metallproben durch
Mikrotomhobeln

7. Sagen der Platten

Die erste Operation, das Absagen geeigneter Ausgangsplatten fiir die
weitere Bearbeitung, erfordert einige Bemerkungen. Versucht man eine diinne
Platte von einem groferen Block ohne besondere Vorrichtung abzusagen, so
wird die abgesiagte Platte gekritmmt und keilformig. Es wurde deswegen in
folgender Weise verfahren. Das zu sigende Stahlstiick (z. B. 25 X 20 X 8mm)
wurde mit der ganzen Endfliche (20 X 8 mm) in einen Stahlschraubstock
festgespannt, Der Schraubstock wurde dann mit Zwischenschaltung eines
Hohensupports auf den Kreuzsupport einer Drehbank gesetzt. Das Sagen
wurde in sukzessiven Schritten unter Verwendung des automatischen Quer-
vorschubes vorgenommen. Die Dicke der erhaltenen Platten war 0,5—71 mm.

8 Frisen der Probeplatten

Um bei der nachfolgenden Mikrotomarbeit Zeit zu sparen, wurden die
Proben zuerst auf etwa 0,1 mm heruntergefrist. Nach dem Planfeilen (,,Fein-
hieb”) einer Seite wurde diese an einen Metallklotz angelotet. Der Klotz
wurde dann in einem besonders angefertigten Schraubstock befestigt, welcher
reproduzierbar sowohl in der Frasmaschine wie in dem Mikrotom eingesetzt
werden konnte (Abb. 6).

Das Frisen wurde ausgefiihrt unter Verwendung einer Schneidefliissigkeit
der Zusammensetzung: griine Seife 34, Rizinusol 34, Terpentin 10, Wasser
22 (alles Gewichtssteile). Dieses Rizinusélkolloid wurde auch beim Mikro-
tomschneiden verwendet; es hat sich gut bewahrt.

9. Gebrauch des Mikrotoms

a) Herstellen der Schueiden des Messers

Als Material fiir diese wurde das obengenannte Hartmetall ,,Seco G 1
(Fagersta) gewahlt, da dieses relativ zdhe ist. Die verwendeten Hartmetall-
stiicke waren 16 X 10 X 5 mm; die Fliche 16 X 5 bildete 78° zu der Fliche
16 X 10. Letztgenannte Fliche wurde plangeschliffen und mit feinstem
Diamantpulver an einer Weichstahlplatte poliert. Der Winkel 78° wurde an
einer schmalen Facette zu 82° verandert.

Das Feinpolieren von Hartmetall ist keineswegs eine leichte Aufgabe. So
ergab eine von einem Professionisten geschliffene und polierte Schneide
Abweichungen bis 26 ¢ von der geometrischen Kante. Bei sorgfiltiger Arbeit
war es moglich, die Fehler bis unter 1 « herabzudriicken.

Das Aussehen einer guten Schneide geht aus Abb. 7 a (220 X) hervor.
Abb. 7 b zeigt die Schneide nach dem Feinhobeln einer Probe auf 0,02 mm.
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T dowidigad wnBiawww A bdrie By
Einspannwvorrichtung (Messing).

Abb.7. Hartmetal]-
Schneide. a frisch
geschirft, b nach
Gebrauch, ¢ nach
langerem Gebrauch.

Abb. 8. Gerdt zum Scharfen
Hartmetallschneiden.
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Abb. 7 ¢ zeigt die Schneide nach etwas langerer-Verwendung. Demnach ist
ein oftmaliges Neupolieren der Schneide auch bei Hartmetallschneiden nétig.

Um dies Neupolieren ohne Entfernung des Hartmetallwerkzeuges aus dem
Mikrotom auszufiihren, wurde eine plane Eisenplatte (3 X 30X 53 mm;
Korkhandhabe!) von unten gegen die Schneide einerseits und die hintere
Kante des Werkzeughalters (Abb. 5) andererseits gefithrt. Ein effektiveres
Schirfen ist bisweilen notig. Zu diesem Zwecke wurde eine spezielle Be-
festigungsvorrichtung (Abb. 8) angefertigt. Mittels Anschligen konnte das
Werkzeug nach dem Schleifen in dieser Vorrichtung in seine frithere Lage
exakt wieder eingesetzt werden.

b) Schlittenfiihrungen

Die horizontale Schlittenfithrung, die sehr groBe Gleitflichen besaB, erwies
bei Untersuchung eine sehr gute Prazision. Die Vertikalbewegung dagegen
verursachte groBe Schwierigkeiten. Sie besteht aus einem Messingzylinder,
der sich mit erheblichem Spiel in einem Hohlzylinder bewegt.

Hierdurch wurden zwei Fehler eingefiihrt:

1. Ungeniigende Definition der Neigung der Achse des Zylinders zum Lot.

2. Ein erhebliches Endspiel.

Fehler 1 wurde wirksam mit Hilfe eines horizontalen Stahlstabes un-
schidlich gemacht. Dieser Stahlstab wurde vermittels einer kleinen Zwinge
am Schraubstock des Mikrotomes befestigt und mit einem Gewicht belastet.
Durch einen Druck von 33,6 kg/qcm war der Fehler praktisch eliminiert.

Abb. 9. Komplette Mikrotomapparatur.
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Ein gedbltes, gegen den ‘Stahlstab reibendes Filzkissen war als Dampfer
vorteilhatt (vgl. Abb. 9).

Fehler 2. Trotz guter Stabilitit gegen Druck von oben passierte es in
einem Versuche, bei dem die Schneide besonders scharf war, da die Probe
unerwartet abgeschnitten wurde, obschon sie ziemlich dick (> 0,10 mm) war.
Der Grund war ein unerwartet grofies Endspiel der Vertikalbewegung. Mit
einer MeBuhr (Brown & Sharpe) wurde festgestellt, dall ein Druck von
unten die Probe um 0,1 mm heben konnte. Um diesen Fehler zu beseitigen,
wurde die zugehorige Mutter soviel wie moglich angezogen; es blieb aber

Abb. 10. Mikrometerschraube fiir die Vorschubregulierung mit Teilscheibe.

noch immer ein Spiel von 0,05 mm fibrig. Um die Mikrohobelmethode
weiter verbessern zu konnen, erscheint eine Neukonstruktion der Vertikal-
bewegung als unbedingt nétig.

¢) Vorschub

Die kleinste Zufithrung des Mikrotomes war urspriinglich 2 . Diese war
flir unseren Zweck viel zu grof. Deswegen wurde der vorhandene Sperr-
hebelanschlag durch eine Mikrometerschraube (1 mm Steighdhe) mit Index
und Teilscheibe (4 bzw. 6 Locher) ersetzt. Dadurch konnte die Zufiihrung
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bis auf 1/, « reduziert werden (Abb. 10). Diese Ieinzufiihrung konnte auf einer
Strecke von 25 u# verwendet werden. Danach mufite die Mikrometerschraube
zuriickgedreht werden, um auf einen anderen Teil des Sperrades zu wirken.

d) Schuittgeschwindigkeit und Charakter der geschnittenen Fliche

Die Geschwindigkeit des Motors wurde durch eine Zwischentransmission
7,5mal heruntergesetzt (Rider 30 bzw. 4 cm). Hiedurch wurde die Rotation
der (auch mit der Hand zu betreibenden) Hauptwelle des Mikrotomes bis
auf 15 Umdr./Min, heruntergebracht. Auch diese Schnittgeschwindigkeit von
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Abb. 11, Mikrometerdiagramm.

o mm/Min. war zu viel bei dem letzten Feinhobeln. Daher wurde ein elek-
trischer Widerstand im Stromkreis des Motors automatisch wihrend der
Schneiddauer eingeschaltet. In dieser Weise wurde eine Schnittgeschwindig-
keit von 6 mm/Sek. erreicht, ohne die totale Arbeitszeit wesentlich zu ver-
mehren. Der resultierende Flichencharakter ist aus Abb. 11 zu sehen. Die
Unebenheiten sind gering (etwa + 0,2 ), und ein groBer Teil der Fliche
ist recht plan.

e) Justieren des Mikrotomschraubstockes

Dem Schraubstocke des Mikrotomes mangelt es an notiger Prazision. Die
Backen muiten an zwei Seiten feingeschliffen und die Vertiefung fiir die
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Anprefischraube genau zentriert ' werden. Eine niitzliche Hilfsvorrichtung fiir
den Mikrotomschraubstock war ein transversaler Schraubstock (Abb. 6) aus
Messing (auch beim Frasen verwendet). Er hilt die Probe oder deren Trager
in einer reproduzierbaren Lage. Es zeigte sich auch als fiir eine wohl-
definierte Befestigung des Tragers wichtig, dafl dieser mit zwei pyramidalen
Warzen versehen war, die (mit Zwischenlage von Kupferplatten) in dem
Mikrotomschraubstock befestigt werden konnten (vgl. Abb. 6).

f) Anléten der Proben

TUm die Proben zwecks weiterer Bearbeitung auf die Trager zu befestigen,
wurden zuerst verschiedene Kitte durchgepriift. Ein zufriedenstellender Kitt
war aber nicht zu erhalten. Sie wurden deswegen mit gewGhnlichem
Schnellot (Pb 50, Sn 50) aufgelotet. Die Létung wurde in folgender Weise
ausgefiihrt. Der Triger (im voraus mit dem Mikrotom parallel gehobelt) und
die Probe wurden an den zu l6tenden Flichen beide sorgfiltig verzinnt, alles
iiberfliissige Lot abgewischt, die verzinnten Flachen mit Kolophonium-Ethanol
gefirnifit und nach dem Trocknen zusammengelegt. Nach Bedeckung der
diinnen Probe mit Loéschpapier wurde dann das Ganze in einem kleinen
Schraubstock fest zusammengeprefit und in einem elektrischen Ofen bis
210° C erwiarmt. Dabei wurde die Hauptmenge des Lotes allmihlich aus-
gepreBt. Die Dicke der Lotung war von der Gréflenordnung 1 .

Zinnlot ist keineswegs ideal. In der Tat ware ein Lot mit gleicher
Hirte und Zugfestigkeit wie das zu bearbeitende Material wiinschenswert!

Eine bessere Flache wurde im allgemeinen an einem massiven Stiick er-
halten als an einer mit Zinn angeldteten, diinnen Probe. An einer keil-
formigen diinnen Probe waren die Unebenheiten bei den diinnen Teilen am
grofiten.

Abb. 12 zeigt eine Probe von Stahl B bis 0,02 mm heruntergehobelt. Auf
der im iibrigen recht guten Fliche ist ein Blaschen entstanden. (Die hierdurch
entstandene Deformation der Probe verschwand vollstindig beim AblGten.)
Ahnliche Blaschen entstehen in grofer Menge, wenn eine geldtete Probe zu
geringer Dicke heruntergefridst wird (sieche Abb. 13). An den
Kanten treten Unterbrechungen hervor, was auf groflere Beanspruchung
des Materials beim Frasen hindeutet. Nach dem AblSten auf der Probe
zuriickbleibende Lotreste wurden mit Quecksilber (und Radiergummi)
entfernt.

g) Schneidfliissigkeit

Als Schneidfliissigkeit — die von erheblicher Bedeutung ist — wurde
das Rizinuskolloid beniitzt. Aufler Schmierfdahigkeit — wie allgemein
anerkannt -— muf sie auch eine gute Benetzungsfiahigkeit besitzen, um die

Spanbildung zu erleichtern (C. BENEDICKS und G. RUBEN [15]). Des
weiteren soll die Flissigkeit dimpfend wirken.
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Abb. 13. Blasenbildung und Unregelmifigkeiten nach dem Frasen
(Stahl B).

Die Benetzungsfahigkeit der Schneidfliissigkeit nimmt bei Aufbewahrung
ab, und sie mul} deshalb nach einigen Wochen neu zubereitet werden. Beim
Gebrauch muf} sie reichlich vorhanden sein und auch geniigende Viskositit
haben, um eventuell eintretende Schwingungen dimpfen zu kénnen. Abb. 14
zeigt einen Fall, wo die Dampfung ungeniigend war. Hier sind (etwa wegen
harter Einschliisse) Schwingungen eingetreten, die eine Rasterbildung
veranlaft haben (schone Interferenzfarben!). Abb. 15 (dieselbe Probe) zeigt
die Oberschwingungen. Um solche unerwiinschte Vibrationen zu unter-
driicken, muBl die Viskositit der Schneidflissigkeit sehr hoch gewihlt
werden. Gleichzeitig wird aber die Benetzungsgeschwindigkeit geringer. Es
muf} deshalb die Schnittgeschwindigkeit stark herabgesetzt werden, um der
Benetzung die notige Zeit zu geben. Ein KompromiB ist also nétig, um das
beste Resultat zu erreichen.

I) Dickenkontrolle beim Mikrohobeln

Ziemlich schwierig ist, genau festzustellen, wann das Mikrohobeln auf-
héren mufl, um eine gewiinschte Dicke zu erhalten.

Die von uns verwendete Methode war die folgende. Dabei soll bemerkt
werden, dall der sich bewegende Teil die Probe E in Abb. 3 ist. Das Hobeln
beginnt, wenn E von ihrer Umkehrlage rechts zuriickkehrt.
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Abb. 14. Abb. 15,

Abb.14. Rasterbildung durch ungeniigende Dampfung der Schneidfliissigkeit.
Abb.15. Wie 14, jedoch hohere Frequens.

1. Die Dicke der vorgefristen Probe an ihrem etwas iiberragenden Triger
wurde mit dem Mikroskope beiderseits gemessen. In einem gegebenen Falle
wurden die Zahlen 37,2 und 37,6 # erhalten. Da die gewiinschte Dicke
20 ¢ war, muBten 37,4—20= 17,4 # abgehobelt werden.

2. Die in dem Mikrotom eingesetzte Probe wurde gehoben, und zwar durch
Drehen der Mikrotomkurbel, bis zwischen Schneide und Probe, gegen die
Sonne gesehen, kaum mehr Licht bemerkt werden konnte.

3. Einstellen der Schaltbewegung. Der Sperrhebel wurde
nach rechts gedreht, bis zur Berithrung mit der Mikrometerschraube — deren
Index vorher auf Null gesetzt war. Der Schlitten wurde dann nach links ge-
fiihrt, wobei der erste Schnitt vollbracht wurde.

Einige Schnitte wurden von Hand ausgefiihrt, bis ein regelmiBiiges
Schneiden begonnen hatte. Dann wurde der Motorbetrieb eingeschaltet.

4. Die ersten Vorschitbe wurden zu 1 # gesetzt. Nach jedem Schnitte
wurde die Probe durch Drehen der Kurbel von links nach rechts, bis zu
einem dort befindlichen Anschlage gesenkt um die Abnutzung der
Schneide beim Riickgang zu verhindern. Eine neue Einstellung der
Mikrometerschraube wurde gemacht. Die Probe, die nunmehr zu einer Lage
rechts von der Schneide gelangt ist, wird mit einem Uberzug von reichlicher
Schneidfliissigkeit bedeckt. Dann wird der Vorschub automatisch aus-
gefithrt (wobei die vorausgehende Senkung keinen Einflu hat). Die er-
wahnten Operationen waren bei der verwendeten geringen Schnittgeschwin-
digkeit leicht auszufiihren. Um eine Vorstellung iiber den Gang des Hobelns
zu geben, reproduzieren wir das Protokoll einer ausgefiihrten Diinnhobelung.
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wobei bemerkt werden soll, dal wiahrend des Hobelns der Vorschub all-
mahlich vermindert werden muf:

Angesetzter Vorschub (in ) vor jedem Schnitt

1—4 10%/, I3 15%/,
5 10%/ 13%/s 15%,
6 105/ 13%, 15%,
7 11 13%, 16
75 1/ 134, 16Y/;
8 1, 13, 16%,
8.3 11%; 14 16%/,
8.6 1Y, 14%/, 16,
9 11%/g 14%[; 165/,
9.3 12 14, 17
9,0 12/, 14 17
9.8 12/ 14%/ 17°g
10 12%/; 15 17%,
10/ 12%, 15%; 17%/,
10°/, 125/ 15%/; Gebrochen

Man sieht, dafl beim geringen Uberschreiten der beabsichtigten Dicke von
17,4 & die Probe gebrochen ist.

i) Erhaltene Flachen

Der Charakter der durch Schneiden erhaltenen Stahlflichen ist schon
geometrisch beschrieben worden (Abb. 11).

Abb. 16 und 17 zeigen das Aussehen einer gefristen bzw. mikro-
gehobelten Fliche (Stahl B). Die gefriste Flache gibt zwar einen guten
Eindruck, hat aber fiir das unbewaffnete Auge ein mattgraues (struppiges)
Aussehen.

Die mikrogehobelte Fliache hat einen helleren Glanz und liBt die Ein-
schliisse mikroskopisch viel besser hervortreten.

Bei einseitiger, den flachen Furchen paralleler Ultraopakbeleuchtung
werden dieselben unsichtbar.

Die mikrogehobelten Iflichen eignen sich sonst gut zur mikroskopischen
Untersuchung. Beim Studium der Flachenbeschaffenheit ist Vertikalbeleuch-
tung vorzuziehen,

Abb. 18 zeigt dieselbe Probe; die Schlackeneinschliisse kommen hier
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Abb. 16. Stahl B gefrist. Abb. 17. Stehl B wmikrogehobelt.

deutlich zum Vorschein. Abb. 19 gibt ein Bild des AlN-reichen Stahles C;
eine Menge harter Einschliisse sind schwach sichtbar.

Bei den Abb. 16 bis 19 war die Schneidrichtung parallel zur Walz-
richtung der Probe. Dies ist vorteilhaft, da die Gefahr eines Reilens dabei
geringer ist als bei senkrechter Bewegung. Unbedingt noétig ist dies
aber nicht: Abb. 20 zeigt eine kleine Probe von Stahl B, senkrecht zur Walz-
richtung bis auf 13 & heruntergeschnitten.

C. Methode fiir die chemische Behandlung diinner Stahlproben

10. Einleitung

Es gehort zum Programm vorliegender Untersuchung, eine einfache
Methode fiir das Herauslésen nichtmetallischer Einschliisse in den erhaltenen
Diinnproben ausfindig zu machen. In der grundlegenden Arbeit von
SKAPSKI und BENEDICKS (7) wurde gezeigt, dal es moglich ist, Diinn-
proben chemisch so zu behandeln, daB die nichtmetallischen Einschliisse
in situ isoliert werden. Die auf Gasreaktionen basierende Methode von
SKAPSKI erforderte aber eine komplizierte Apparatur fiir Vakuumarbeit
und ein betrichtliches experimentelles Geschick. Die erhaltenen Losungsreste
(ALO,, SiO,) entsprechen zweifellos tatsichlichen Einschliissen. Es ist
aber nicht ausgeschlossen, daB bei der chemischen Behandlung (Cl,, HCI bei
600°—850° C) ein Teil der Einschliisse angegriffen oder weggeatzt worden
ist. Es galt nun eine einfache Methode herauszufinden, die in der allgemeinen
Laboratoriumspraxis verwendet werden konnte.
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Abb. 18. Wie 17, mit Schlackeneinschliissen.

Abb.19. AIN-reicher Stahl (C),
mikrogehobelt, mit harten Einschliissen.

Abb. 20. Stahl B, bis auf 0,013 mm
heruntergeschnitten.
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11. Verwendete Materialien

Zur Verwendung kamen dieselben Stahlsorten A, B, C, die in der Arbeit
von SKAPSKI und BENEDICKS untersucht wurden. Die Analysen sind:

Stahl A Stahl B Stahl C
Kaltgewalzt | ,.Kapseleisen‘ AINS':-:;?her

Urspriingliche Dicke, mm ... 0,02 008 23,5
Zusammensetzung in Prozent:

Kohlenstoff 0,07 0,07 0,09

Silizium . .. Spur Spur 0,18

Mangan 0,12 0,33 0,30

Phosphor 0,013 0,01 0,009

Schwefel 0,013 0,02 0,07

Stickstoff — — 0,01

Fiir die chemische Behandlung wurde A im unveranderten Zustande ver-
wendet. B (Martinstahl) wurde gefrast und mikrogehobelt bis 0,030 bis
0,020 mm, C gesigt, gefrast und mikrobehobelt bis 0,20 mm. Stahl C wurde
hergestellt von H. KJERRMAN, Fagersta.

12. Befestigungsmethoden beim Atzen

a) Eine gut gereinigte Glasplatte (Objekttriger 28 X 48 mm) wurde mn
der Mitte mit einer diinnen Zaponlackbedeckung versehen und gleichfalls
die Probe. Nach Trocknen wurden dann die gefirniiten Flichen mit einer
Spur Zaponlack zusammengeklebt. Diese Methode war in vielen Fillen ge-
niigend; doch zeigte die Zaponschicht bei anhaltender Einwirkung des Atz-
mittels eine Tendenz, sich vom Glase zu losen.

b) Um diesem Ubelstand zu entgehen, wurde die Probe wie oben behandelt,
aber mit einem Glasringe verankert. Dieser wurde gegen die Probe mit einem
in zwei kleinen Silberhaltern befestigten Glasfaden gedriickt. Diese Methode
arbeitete gut, wenn auch der Glasring beim Waschen hinderlich war.

c) Die Probe wurde auf den Zaponlackfilm des Objektglases gelegt. Die
Adhision war geniigend, um die Probe beim Waschen festzuhalten, voraus-
gesetzt, dal das Waschen sehr vorsichtig ausgefiihrt wurde.

d) In besonderen Fillen, wo zu befiirchten war, da} die organische Be-
deckung des Glases einen EinfluB auf den Charakter der Losungsreste haben
kénnte, wurde die Probe ohne jede Zwischensubstanz auf das Objektglas
gelegt. Diese iiberaus einfache Methode konnte verwendet werden, da die
Losungsreste im allgemeinen ein zusammenhangendes G er ii s t bildeten.
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13.Atzreagenzien

Das Ablésen des Eisens wurde zuerst mit Salpetersiure (1% in Ethanol)
versucht; es erwies sich aber wegen der Entwicklung von Gasblasen, die die
Losungsreste storen konnten, als unzweckmalBig. Jod (Jodtinktur: 10% J,
4% KJ in Ethanol mit etwas Wasser) reagierte zu langsam.

In Brom fanden wir ein gutes, schnell reagierendes Losungsmittel, be-
sonders in Methanollosung.

Folgende Zeiten waren fiir die Aufldsung einer Probe Stahl A (0,02 mm)
notwendig;

Brom-Methanol Losungszeit
0/p Brom Stunden
0,5 24
1,0 3.5
2,0 2
5.0 0,16

Meistens wurde eine 1%ige Losung gebraucht.

Losungen von Br in Ethanol erforderten etwa die doppelte Zeit,

Es mag bemerkt werden, dafl Lésungen von Br in Benzol auch gepriift
wurden; sie waren aber unzweckmiBig, da FeBr, offenbar eine ungeniigende
Laslichkeit in Benzol besitzt.

14. LOsungsresultate

Die Beobachtungen wihrend der chemischen Behandlung der drei Stahl-
sorten A, B, C und die daraus gezogenen metallographischen Schlufiffolge-
rungen sollen jetzt kurz besprochen werden.

Stahl A. Dieser wurde im primaren Zustande (ungegliiht) verwendet,
Abb. 21 zeigt den Beginn der Ablosung des Eisens. Wahrend im Inneren
der Probe die Hauptmasse des Eisens noch ungelost ist, sind die Rander
— die dem Einflul des Reagens mehr ausgesetzt sind — {rei von
metallischem Eisen. Man erkennt leicht, daB die Rander im wesentlichen
in situ geblieben sind. Sonderbarerweise bilden sie einen zusammen-
hingenden Bezirk — sozusagen einen Teppich — dessen Begrenzung gut
markiert ist. Dies rithrt davon her, dafl die Kanten etwas aufgerollt sind,
was mikroskopisch leicht festzustellen ist. Diese wenn auch geringe Auf-
rollung beweist den auffallenden Zusammenhalt der Losungsreste.
Einen schlagenden Beweis dafiir bringt Abb. 22, die ganz frei, ohne jede
Fremdsubstanz, mit 8% Br-Ethanol (bei 21° C) ausgelost wurde. Das Zu-
sammenfalten fand beim Waschen statt.

Im rechten oberen Teil des Bildes erscheinen einige Storungen, lokale
Aufrollungen der aullersten Schicht des Losungsrestes (was im Mikroskop
konstatiert werden konnte).
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Abb. 23 zeigt einen unverletzten Teil desselben Praparates bei Goofacher
VergroBerung. Auch hier sind keine Einzelheiten sichtbar, die eine Erkla-
rung des Zusammenhalts ergeben kénnten. Die zahlreichen schwarzen, opaken
Einschliisse in Abb. 23 sind wahrscheinlich (FeMn) Spinell ([FeMn] ALO,),
moglicherweise auch (FeMn)O (vgl. H. LOFQUIST [16], Abb. 27). Aufler-
dem ist etwas Mg-Spinell (MgALO,) anwesend; durchleuchtende Oktaeder
mit hoher Lichtbrechung. Es mag hinzugefiigt werden, daBl die Uberfiille von
Einschliissen, die in Abb. 23 zu sehen ist, bei einem kriftigeren Angriff

Abb.21. Abb.22.

Abb. 21. Stahl A, zum Teil mit 0,5% Brom-Ethanol gedtzt (Zusammenhingender
Riickstand am Rande sichtbar).

Abb. 22. Stahl A, in 8% Brom-Ethanol gelost (betrdchtlicher Teil des Riickstandes
ist gefaltet).

nicht zu erwarten wire. Parallelproben mit demselben Reagens wihrend
mehrerer Tage zeigten keinen merkbaren Unterschied gegeniiber Abb. 23.

Stahl B. Abb. 24 zeigt, dafi die Losungsreste noch dichter sind als bei
Stahl A und noch stirker zusammenhalten.

Die Probe war an einer Zaponschicht (nach Methode 12c¢) behandelt.
Der Lésungsrest hat sich aber in der Fliissigkeit frei bewegt und ist dabei zer-
brochen worden. Abb. 24 zeigt eines der Stiicke. Der volumingse Charakter
des Losungsrestes von Stahl B ist in Abb. 25 zu sehen. Die Einschliisse,
dunkelbraunlich, bestehen teilweise aus recht groBlen Kristallen oder
Dendriten. Die grofle Menge an Einschliissen und deren Zusammenhalt steht
wahrscheinlich in engem Zusammenhang mit dem Vorhandensein einer
oberen Streckgrenze dieses Stahles (vgl. [16]).

Bei stirkerer Vergroflerung (Leitz 1/16” Immersion, numerische Apertur
1,30; Cederndl auch zwischen Objekttrager und Kondensor!) wurde Abb. 26
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(1250fach) erhalten. Die Hauptménge ~der-Einschliisse ist braunlich, etwas
durchscheinend, mit abgerundeten, teilweise geradlinigen Kanten. Wegen des
hoheren Mn-Gehaltes des Stahles (0,33%) ist es wahrscheinlich, da8 diese
Einschliisse aus (Mn, Fe) O mit mehr oder weniger (Mn, Fe) Spinell be-
stehen. Sie dhneln den von H. LOFQUIST, Abb. 27 (16), wiedergegebenen.
Daneben ist eine betriachtliche Menge an wohl kristallisierten, durchsichtigen,
griinlichen Mg-Spinellen vorhanden. Wie H. LOFQUIST (16) bemerkt,
wurden solche durchscheinende Spinellkristalle in Eisen — die in BENE-

G

By

.

'

s

Abb. 23. Abb. 24.

Abb.23. Abgelister Riickstand.
Abb.24. Zusammenhingender Riickstand von Stahl B (5% Brom-Ethanol).

DICKS und LOFQUISTs Handbuch nicht beschrieben sind — erst in elek-
trolytisch extrahierten Einschliissen von R. TREJE und C. BENEDICKS
(17) beobachtet.

Eine nihere Betrachtung der Probe Abb. 26 konnte keinerlei Erklarung
des Zusammenhalts (Kohédrenz) geben. Die Tatsache, da Abb. 26 einen
weniger reichen Eindruck gibt als Abb. 25, muB davon abhingen, daBl das
Immersionsobjektiv nur eine geringe Tiefe besitzt.

15. Kunstgriff zur Verhinderung von Erschitterungen
beim Mikrophotographieren

Betreffend Abb. 26 mag folgendes hinzugefiigt werden:
Diese ist mit einem mineralogischen, vertikal stehenden Mikroskope
(R. FUESS) aufgenommen, an dem das Okular durch eine Leitz ,,Makam®-
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Kamera ersetzt wurde. Das Ganze war durch Erschiitterungen stark beein-
fluBt. Dieser Schwierigkeit wurde durch folgende einfache Dampfungsancrd-
nung vollstindig abgeholfen. Ein Vierkantmessingstab (12 mm) wurde in etwa
45° gegen die Kamera gelehnt, wihrend das untere Ende des Stabes gegen
eine Stiitze (Bleiklotz) lehnte. Die Reibung zwischen Stab und Kamera war
genligend, um jede lastige Schwingung zu eliminieren, Abb. 26, die mit dieser
Dampfungsanordnung aufgenommen wurde, ist sehr scharf, wahrend Abb. 27,
die ohne Dampfungsvorrichtung erhalten wurde, sehr unscharf ist. Diese
einfache Dampfungsanordnung hat sich auch in anderen Fillen bewdéhrt.

16. Diskussion des beobachteten Zusammenhalts

Es soll jetzt der auffallende Zusammenhalt der Losungsreste bei den
Stahlen A und B diskutiert werden.

Dieser Zusammenhalt muB3 einer der folgenden Alternativen zugeschrieben
werden:

1. Einflull des beniitzten Zaponlackes.

Mogliche Bildung eines unloslichen Polymerisationsproduktes aus dem
organischen Losungsmittel.

3. Das Vorhandensein einer Oxydschicht an den freien Oberflachen der
Probe.

4. In den Korngrenzen adsorbierte Substanz.

Alternative 1. Kann ohne weiteres ausgeschlossen werden, da es
sich gezeigt hat, daf} dasselbe Resultat erhalten wird, wenn das Herauslosen
ohne jede fremde Substanz ausgefiihrt wird (vgl. Abb. 22).

Alternative 2. Es erscheint nicht ausgeschlossen, dafi bei Anwesen-
heit von Brom-Ethanol (zu Etylaldehyd) oxydiert wird und dieses dann zu
einem hoheren Kondensationsprodukt iibergehen konnte.

Es ist aber zu erwarten, daB} ein solches Kondensationsprodukt in das
Losungsmittel hinausdiffundieren mufl, und es scheint deswegen unwahr-
scheinlich, daB dieses als Bindemittel fiir die Ldsungsreste wirken konnte.

Jedenfalls erschien eine experimentelle Kontrolle wiinschenswert. Gerade
aus diesem Grunde wurden Losungen von Br in Methanol herangezogen, wo
Bildung von viskosen Kondensationsprodukten unwahrscheinlich ist.

Es stellte sich heraus, da Br-Methanol in derselben Weise wirkt wie
Br-Ethanol (vgl. Abb. 21). Der Zusammenhalt des Restes mag etwas kleiner
sein, dies kann aber der grofleren Losungsgeschwindigkeit bei Br-Methanol
zugeschrieben werden.

Alternative 3. Die Anwesenheit einer unsichtbaren Oxydhaut, dic
von Br nicht gelést wird, wiirde natiirlich eine gewisse Kohirenz der
Losungsreste erklaren konnen. In diesem Falle aber miifiten alle herausgeldsten
Einschliisse sich wesentlich in derselben Ebene vorfinden, nimlich derjenigen
des Objekttragers, was aber nicht der Fall ist. So wurden in einer Probe von
Stahl B (urspriinglich 0,020 mm) Hoéhendifferenzen der ausgelsten Teilchen
von wenigstens 0,010 mm (bei nahezu gleich groBen Partikeln) gemessen.
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Abb. 25 Abb. 26.

ADbD. 25. Wie 24, jedoch stirker vergriofert.

Abb.26.Wie 25,n0cl stirker vergofert, mit
Diampfungsanordnung aufgenommen.

Abb. 27 Wie 25, jedoch ohne Dampfungs-
anordnung aufgenommnien.

Abb. 27.
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Gleichartige Beobachtungen wurden an Stahl A gemacht. Mithin, wiirde
Alternative 3 die Sachverhiltnisse erklaren konnen, wire es ndtig, solche
Oxydhiute auch in den Korngrenzen anzunehmen, was aber mit Alternative 4
identisch ist. Demgemaf} liegen gute Griinde gegen die Alternativen 1—3 vor.

Also ist Alternative 4 als die richtige anzunehmen. Zu-
sammenfassend 1aft sich sagen, daB der auffallende Zusammenhalt der
Losungsreste bei A und B dafiir spricht, daB adsorbierte Hiute oder Briicken
vorhanden sind, die aber im optischen Mikroskop nicht sichtbar gemacht
werden konnen.

m Abb. 28.
‘ : ! Stall C

(1% Brom-Ethanol).
17. Lé6sungsresultate, Stahl C

Kleine abgerundete durchscheinende Korner von 1—=2 g Durchmesser
kommen oft vor. Sie sind wahrscheinlich reines Al,O, (vgl. H. LOFQUIST,
Abb. 16 [16]). Andere scharf begrenzte Einschlisse wurden nicht beob-
achtet, der Losungsrest enthilt aber eine grofie Menge unregelméiBiger, braun-
licher Felder, die im allgemeinen an einer Seite scharf begrenzt sind, wihrend
das iibrige unscharf erscheint: Abb. 28. Diese charakteristischen Felder
miussen als sehr diinne Haute gedeutet werden, die bei der Auflosung desEisens
unregelmiBig aufgerollt worden sind. An den nicht aufgerollten Teilen
konnten keine Details wahrgenommen werden. Die Tatsache, dal diese Haute
sichtbar sind, diirfte ihrer starken Lichtabsorption zuzuschreiben sein. Die
briaunliche Substanz der Haute scheint uns AIN zu entsprechen — was nach
der Analyse reichlich vorhanden ist — oder aber einem Zersetzungsprodukt
davont).

1) Jedenfalls konnte eine gewisse Menge kolloidalen Kohlenstoffes als Zerfalls-
produkt von Fe,C anwesend sein. was die dunkle Farbe erkliren kénnte. Wiire
dies der Fall, mufiten aber auch die Stihle A und B kolloidalen C ergeben, was
aber nicht zutrifft,
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Bei der Untersuchung der Stihle Acund B stellte die Unmoglichkeit, irgend-
welche Haute zu beobachten, das ,,fehlende Glied* dar, dessen Anwesenheit sich
nur durch den mechanischen Zusammenhalt dullerte. Dieses ,,fehlende Glied*
ist demgemaB bei Stahl C zustande gekommen, wo die Sichtbarkeit offenbar
mit einer starken Lichtabsorption der — mehr oder weniger unverinderten
— AIN Haute zusammenhidngt. Der groflen theoretischen und praktischen
Bedeutung dieses Resultates zufolge sind fortgesetzte Untersuchungen sehr
winschenswert,

Da die Mikrohobelmethode verhaltnismaflig gut ausgearbeitet worden
und die Losungsmethode mit Brom-Ethanol vollauf verwendbar ist, sind keine
groBeren experimentellen Schiwierigkeiten zu befiirchten. Abbildungen der
kohirenten Losungsreste wie in Abb. 22—25 miissen fiir verschiedene Qua-
litatsstahle besonders charakteristisch sein kénnen.

Zusammenfassung
I. Darstellung Dinnproben

1. Die Methode, nichtmetallische Einschliisse ,,in situ® zu isolieren, die
besonders von A. SKAPSI ausgearbeitet wurde (Ldsen des Fe durch Cl,
bei hoher Temperatur), erfordert die Darstellung diinner Proben (etwa
0,02 mm) von massivem Stahl durch spanabhebende Bearbeitung.

2. Die Verwendung einer Prizisionsfrasmaschine erscheint nicht aus-
geschlossen, die Schwierigkeit ist aber, gute, wohlzentrierende Fraser zu
erhalten. Die Verwendung eines Mikrotoms, wo nur eine Schneide zum
Wirken kommt, muBB deswegen als vorteilhaft angesehen werden.

3. Um eine fiir Stahl zweckmiBige Form des schneidenden Werkzeuges
herauszufinden, war eine besondere Untersuchung nétig (bisher wurde das
Mikrotom nur bei weichen Metallen wie Pb und Sn verwendet). Von dem wohl-
bekannten Verhalten der Metalle beim Scheren ausgehend, wurde eine Dar-
legung der Spanbildung in deren Abhangigkeit von der Gestalt des Werk-
zeuges ‘gemacht (Abb. 1). Es wurde gefunden, daB ein MeiBlelwinkel ein
wenig unter 90° am vorteilhaftesten ist, um bei diilnnen Proben mdglichst
ebene Flichen zu erhalten.

4. Um eine ebene Fliche zu erhalten, ist es unerldfilich, daf} das ,,elastische
Zentrum' des Werkzeuges in einer Ebene gelegen ist, die senkrecht zu der
zu bearbeitenden Fliche steht und durch die Schneide des Werkzeuges geht
(Abb. 2). Demgemall wurde eine Konstruktion ausgefiihrt (Abb. 3), die sich
gut bewdahrt hat.

5. Eine geeignete Schneidfliissigkeit wird beschrieben. Die Qualitat der
erhaltenen Flichen sind mittels Mikrokator (Abb.8) und Photographien
(Abb. 16—20) beschrieben worden.

6. Neben anderen praktischen Details ist eine einfache Dampfungsanord-
nung anzufithren, die das Photographieren unter schwierigen Verhiltnissen
erlaubt (Abb. 26, 27).
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II. Chemische Isolierung-nichtmetallischer
Einschliisse

7. Um die Probe bei der Auflosung an «dem Objektglase festzuhalten,
wurden verschiedene Methoden gepriift. Uberwiegend wurden die Proben
mit Zaponlack befestigt, aber auch ganz frei auf dem Objekttriger gelassen.
Erleichtert wurde die Behandlung dadurch, daB die Losungsreste des ofteren
einen recht guten Zusammenhalt besaflen.

8. Die untersuchten Stahle waren dieselben, die von SKAPSKI und
BENEDICKS (7) verwendet wurden. Als auflésendes Reagenz ergab sich
Br in Ethanol oder Methanol geldst als sehr zweckmiBig. Die Reaktions-
geschwindigkeit ist leicht zu regulieren; kein Gas wird entwickelt.

9.ErhalteneResultate Am meisten auffallend ist der Zusammen-
halt der Losungsreste. Besonders gut tritt dieser Zusammenhalt in Abb. 22
hervor, wo der Lésungsrest mit Br-Ethanol ohne jedes Bindemittel erhalten
wurde. Bei stirkeren VergroBerungen konnten aber keine verbindenden
Briicken oder Hiute beobachtet werden. Einen gleichartigen, noch mehr aus-
geprigten Zusammenhalt zeigen die Losungsreste von Stahl B, wo ebenfalls
keine verbindenden Briicken zu beobachten waren.

In Stahl C wurden dagegen Erscheinungen beobachtet, die nur so gedeutet
werden konnten, dal} sie durch Adsorption gebildete diinne Haute darstellen.
Stahl C besitzt tatsiichlich einen recht groflen Gehalt an AIN, d. h. an der-
jenigen Substanz, welche in erster Linie als Hindernis fiir Kornzuwachs an-
gesehen wurde. Dies ergibt eine Bestitigung einer Aussage von BO LJUNG-
GREN (18), der nach dem Benutzen einer ginzlich abweichenden Methode
zur SchluBifolgerung kam, dafl in Ubereinstimmung mit der Theorie von
BENEDICKS und LOFQUIST ,,eine molekulare Anreicherung von Nitrid
in den Korngrenzen“ vorhanden war.

Die Verfasser wollen der schwedischen Regierung ihren
Dank zum Ausdruck bringen fiir die Bereitstellung des Laboratoriums sowie
fiir die auf Veranlassung des hiesigen Technischen Forschungs-
rates erteilte Geldbewilligung, die einen erheblichen Teil der Arbeit er-
moglicht hat,

Sie sind weiter Herrn Professor A. HULTGREN, Direktor der metallo-
graphischen Abteilung der Koniglichen Technischen Hochschule, fiir das zur
Verfligung gestellte Mikrotom zu Dank verpflichtet. Ebenso danken sie
der Aktiebolaget C. E. JOHANSSON, Eskilstuna, insbesondere Herrn
Direktor R. DOMELLOF, fiir den beniitzten Mikrokator; der FAGIER-
STA BRUKS AKTIEBOLAG, Fagersta, fiir erhaltene Seco-Proben; Pro-
fessor A. OLANDER, Universitat Stockholm, fiir die Reagenzien; Professor
O. SVAHN, Kénigliche Technische Hochschule, sowie Professor . TAND-
BERG fiir Auskiinfte.
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