PRAPARATIONSHILFE

NICKEL

| EINFOUHRUNG

Nickel ist ein sehr haufig vorkommendes Metall im Universum, aber NICKEL
trotzdem ist es in der Erdkruste nicht reichlich vorhanden. Nickel Symbol: Ni

kann auf der Erde in metallischer Form vorliegen, jedoch nur, wenn Ordnungszahl: 28
es von Meteoriten stammt, andernfalls liegt es in Form von Erzen vor. Dichte: 8,9

Der Nickelanteil in diesen Erzen ist gering, d. h. der Gehalt an anderen
Elementen ist hoch.

Unter ihnen sind Eisen, Kupfer, Kobalt, Magnesium, Schwefel, Arsen
usw.

Molare Masse: 58,7g.mol-1
Schmelzpunkt: 1440°C

Drei Arten von Erzen kénnen unterschieden werden: Arsenerze,
Sulfiderze und oxidierte Erze. Im Allgemeinen werden Arsen- und
Sulfiderze aus unterirdischen und manchmal sehr tiefen (2000 m)
Minen gewonnen, wahrend oxidierte Erze immer aus Tagebauminen
gewonnen werden, da sie an der Oberflache gebildet werden.

| VERARBEITUNG

Die Vielzahl der in den Erzen vorhandenen Elemente macht die Verarbeitung von Nickel komplex, da
eine Abfolge von Vorgangen erforderlich ist. Das Ziel ist jedoch einfach: ein Produkt mit einer hohen
Nickelkonzentration zu erhalten.

Der Prozess kann wie folgt zusammengefasst werden:

e Die erste Stufe ist die Konzentration, die eine Folge von Teilbranden gefolgt von einem reduktiven
Schmelzen umfasst: Dies beinhaltet hohe Temperaturen in einer oxidierenden Atmosphare, deren
Ziel es ist, den Rohstoff mit Nickel anzureichern, indem Verunreinigungen so weit wie moglich ent-
fernt werden. Das erhaltene Material hei3t "speiss”, wenn das Nickel mit Arsen (Gemisch aus Nickel,
Kobalt und Arsen) kombiniert wird, und "matt”, wenn es mit Schwefel (Gemisch aus Nickel, Kupfer
und Schwefel) kombiniert wird. Ein abschlieBender Brennvorgang wandelt die erhaltenen Materia-
lien in Oxide um.

e Die zweite Stufe ist die Behandlung der oxidierten Erze, bei der im Allgemeinen die mit dem Metall
kombinierten Oxide oder das metallische Nickel direkt reduziert werden.

Aufgrund der Vielzahl der vorhandenen Oxide kdnnen verschiedene Prozesse durchgeflhrt werden,
die entweder unterschiedliche Warmebehandlungen oder unterschiedliche chemische Ld&sungen
umfassen, um bestimmte Oxide zu reduzieren.
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I EIGENSCHAFTEN UND VERWENDUNGEN

Nickel ist ein relativ hartes, korrosionsbestandiges Metall mit dem Vorteil, dass es formbar, zah,
duktil und leicht zu rollen ist. Es ist ferromagnetisch und hat eine gute elektrische und thermische
Leitfahigkeit.

Es wird sehr selten rein verwendet. Nickel wird hauptsachlich als Legierungs- oder Additivelement
verwendet:

* Rostfreie Stahle, Zugabe von Nickel zur Verbesserung der Korrosionsbestandigkeit,

« Invar/Kovar, eine Eisen-, Nickel- (und Chrom- fiir Kovar-) Legierung mit einem sehr niedrigen War-
meausdehnungskoeffizienten, die in der Uhrmacherkunst, Topographie, Messgeraten usw. verwen-
det wird.

e Cunife und Fernico, eine Legierung aus Kupfer, Nickel und Eisen mit dem gleichen Warmeausdeh-
nungskoeffizienten wie einige Glasarten.

* Phynox, eine austenitische Superlegierung aus Kobalt, Chrom, Nickel, Eisen und Molybdan, die we-
gen ihrer sehr hohen Korrosionsbestandigkeit verwendet wird.

* Neusilber, eine Legierung aus Kupfer, Nickel und Zink, die aufgrund ihrer geringen Oxidation
und ihres silbrigen Aussehens in Schmuck, Musikinstrumenten, Prazisionsinstrumenten, Uhren usw.
verwendet wird.

e AINiCo, eine Legierung aus Aluminium, Nickel und Kobalt, die aufgrund ihrer ferromagnetischen
Eigenschaften zur Herstellung von Permanentmagneten (AINiCo-Magnet) verwendet wird.

e Gold-Nickel-Legierungen, die in Schmuck wegen ihrer Farben und Uberlegenen mechanischen
Eigenschaften usw. verwendet werden.

Die unlegierte Hauptverwendung ist jedoch die Beschichtung. Nickel ist in der Umgebungsluft
rostfrei und wird in Verbindung mit seinem hellen und asthetischen Erscheinungsbild zum Schutz
vor Korrosion, zur Verbesserung der mechanischen Eigenschaften (VerschleiR3festigkeit, Abrieb,
Reibung) und / oder zur Verbesserung des Erscheinungsbilds verwendet. Diese Beschich-
tungsvorgange werden als "Vernickeln” bezeichnet. Es gibt zwei Arten: elektrolytische Vernickelung
und chemische Vernickelung.

Nickel profitiert auch von seinen eigenen Legierungen (% Ni> 50%), die praktisch alle wegen ihrer
Korrosions- / Oxidationsbestandigkeit und Kriechbestandigkeit verwendet werden, darunter:

* Kupfer-Nickel-Legierungen (Monel), die mechanisch widerstandsfahiger als unlegiertes Nickel
sind und in chemischen Umgebungen sehr korrosionsbestandig sind. Sie sind warmebehandelbar
und unter Zusatz von Aluminium und Titan behalten die Legierungen ihre Korrosionsbestandigkeit
und weisen verbesserte mechanische Eigenschaften auf. Daher werden sie in der Schiffsindustrie,
der Ol- und Gasindustrie, beim Transport von Dampf und Wasser (SUB- und Meerwasser), in Ketten,
Kabeln usw. verwendet.

Beispiel der Sorte: Ni-Cu35 (Monel oder Legierung 400); Ni-Cu35AITi (Monel oder Legierung K-500).

* Nickel-Chrom-Legierungen mit hohem spezifischem Widerstand, sehr guter Oxidationsbestan-
digkeit und guter mechanischer Festigkeit bei hohen Temperaturen. Aufgrund dieser Eigenschaften
werden sie haufig fur elektrische Heizwiderstédnde (elektrische Ofen, Toaster, Trockner usw.) verwen-
det. Nickel-Chrom-Legierungen kénnen Eisen zugesetzt werden, um die Kriechfestigkeit zu erhéhen.
Beispiel der Sorte: Ni-Cr20 (Chromel A); NiCr14Fe6 (Inconel 600).
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* Superlegierungen auf Nickelbasis sind Hochleistungslegierungen, bei denen es sich zunéachst
um Legierungen handelt, die fur Turbostrahltriebwerksteile (Luftfahrtindustrie) entwickelt wurden.
Heute werden sie auch in der Stromerzeugungsindustrie, der Olindustrie, der Automobilindustrie,
der chemischen Industrie, der Nuklearindustrie usw. verwendet. I|hr Hauptvorteil liegt in ihrer hervor-
ragenden mechanischen Bestdndigkeit bei hohen Temperaturen (Kriechfestigkeit, Oxidation / Korro-
sion, Duktilitadt, Ermidung usw.). Einige Legierungen haben auch kryogene Eigenschaften. Superle-
gierungen auf Nickelbasis haben einen Nickelgehalt von mehr als 50%. Eine Vielzahl von additiven
Elementen kann hinzugeflgt werden und Warmebehandlungen kénnen durchgefihrt werden, um
die mechanischen Eigenschaften durch Modifizieren der Mikrostruktur der Legierungen zu beein-
flussen.

Beispiel der Klasse: Inconel (625 oder 718); Hastelloy; Nimonic; Rene Alloy.

 Andere Nickellegierungen wie:

Nickel-Titan-Legierungen (Ni-Ti), genannt "Nitinol”, die vom Formgeddachtnis und den Superelas-
tizitatseigenschaften profitieren, die es ihnen erméglichen, starken Verformungen standzuhalten,
aber ihre urspringliche Form wiederherstellen kbnnen. Sie werden in der Luft- und Raumfahrt (Kup-
plungsmuffen, Frangibolt-Gerate, Sonnenkollektoren), im biomedizinischen Bereich (Instrumente,
Stents usw.) und im gewerblichen Bereich (Bekleidung und Sportgerate usw.) eingesetzt.
Permalloy-Legierungen, bei denen es sich um Legierungen auf Nickel- und Eisenbasis handelt, die
aufgrund ihrer magnetischen Eigenschaften verwendet werden. Dazu gehdéren: ihre hohe magne-
tische Permeabilitdat und Magnetowiderstand sowie ihr geringes Koerzitivfeld und ihre Magnetos-
triktion.

Zur Herstellung von Thermoelementen werden Alumel-Legierungen verwendet, die zu 95% aus
Nickel (mit Mangan, Aluminium und Silizium) bestehen.
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| METALLOGRAPHISCHE PRAPARATION

Im Allgemeinen werden wahrend der Verarbeitungs- und Umwandlungsvorgadnge und verschiedener
mechanischer, thermischer und chemischer Behandlungen die Eigenschaften und Mikrostrukturen
von Nickel und seinen Legierungen beeinflusst. Es sind diese Einfllsse, die die Leistung metallogra-
fischer Qualitatskontrollen bestimmen, wie z. B.: Mikrostrukturinspektionen, Suche nach Porositaten
und / oder Heterogenitaten, Suche nach und Inspektion von Einschlissen und / oder Niederschlagen,
Harteprifungen, Kaltverfestigungskontrollen, Korngrée, Dimensionierung usw.

Um eine hervorragende Inspektionsflache zu erhalten, sind verschiedene Schritte im Praparationsvor-
gang erforderlich, von denen jeder, unabhangig vom Material, genauso wichtig ist, wie der nachste.
Diese Schritte haben folgende Reihenfolge:

* Das Aufschneiden des zu untersuchenden Produkts (falls erforderlich), genannt "TRENNEN".

e Standardisierung der Geometrie der entnommenen Probe (falls erforderlich), genannt "EINBETTEN".
* Verbesserung des Oberflachenzustands dieser Probe, genannt "SCHLEIFEN & POLIEREN".

» Charakterisierung der Probe: Sichtbarmachung der Mikrostruktur der Probe durch ein Atzreagenz
(falls erforderlich) namens "ATZEN" und mikroskopische Untersuchungen (optisch oder elektronisch).

=> Jeder dieser Schritte muss sorgfaltig ausgefliihrt werden, da sonst die nachfolgenden Schritte
nicht ordnungsgeman erfolgen kd&nnen.

TRENNEN

Der Zweck des Trennens besteht darin, einen genauen Abschnitt eines Produkts zu entfernen, um eine
geeignete Oberflache fur die Inspektion frei zu legen, ohne die physikalisch-chemischen Eigenschaf-
ten des Metalls zu verdndern. Mit anderen Worten ist es wichtig, eine Erwarmung oder Verformu-
ng des Metalls zu vermeiden, die zu einer Geflige-Veranderung oder einer Kaltverfestigung flhren
kdnnte. Das Trennen ist ein grundlegender Schritt, der die weitere Praparation und Inspektion von
Teilen voraussetzt.

Das breite Angebot von PRESI an Trenn- und Prazisionstrennmaschinen mit mittlerer und groBBer
Trenn-Kapazitat, kann an alle Anforderungen hinsichtlich Schnittgenauigkeit, Dimensionierung oder
Menge der zu trennenden Produkte, angepasst werden:

Abb. 1: MECATOME T202 Abb. 2: MECATOME ST310 Abb. 3: EVO 400

Jede der Trennmaschinen im Sortiment, ist mit den entsprechenden Verbrauchsmaterialien und
Zubehodrteilen ausgestattet. Die Spannsysteme und die Auswahl dieser Verbrauchsmaterialien sind
immer ein wesentliches Element flr den Erfolg eines metallografischen Schnitts. Das Spannen, d. h.
das Fixieren des Werkstlcks, ist ebenfalls wesentlich. Wenn das Werkstlck nicht gut geklemmt wird,
kann der Schnitt Risiken fUr das Verbrauchsmaterial, das Werkstlck und die Maschine darstellen.
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VERBRAUCHSMATERIAL

Alle Trennmaschinen werden mit einer Schmier- / Kihlflissigkeit verwendet, die eine Mischung aus
Wasser und Rostschutzadditiv sind, um einen sauberen Trennschnitt ohne Uberhitzung zu erzielen.
Das Additiv schitzt auch die Probe und die Maschine vor Korrosion.

NICKEL UND

LEGIERUNGEN

UtTw
Prazisionstrennen S @180 mm

MNF

AO
Trennen mittel- MNF
AO

groBBer Proben S
Trennen groBer MNF
AO

Proben S

Tabelle 1: Auswahl der richtigen Trennscheibe

=> Die Wahl der Trennscheibe ist entscheidend, um einen Schmiereffekt, einen UbermaBigen Ver-
schleiB der Trennscheibe oder sogar einen Bruch zu vermeiden. Die Harte des Werkstlcks bestimmt

die Trennscheibenauswahl.

| EINBETTEN

Proben kénnen aufgrund ihrer komplexen Form, Zerbrechlichkeit oder geringen GréRe schwierig zu
handhaben sein. Durch die Einbettung sind sie einfacher zu handhaben, indem ihre Geometrie und
Abmessungen standardisiert werden.

Das Erreichen einer qualitativ hochwertigen Einbettung ist wichtig, um zerbrechliche Materialien zu
schltzen und gute Praparationsergebnisse flr das Polieren und zuklnftige Analysen zu erzielen.

Vor der Einbettung sollte die Probe gesdubert werden und Schneidgrate sind zu entfernen. Eine Reini-
gung mit Ethanol und in einem Ultraschallbad ist ebenfalls mdglich. Dies erméglicht es dem Harz, so
gut wie moglich an der Probe zu haften und reduziert somit die Schrumpfung (Raum zwischen dem
Harz und der Probe).

Wenn der Schrumpf zu grof3 ist, kann dies zu Problemen beim Polieren fUhren. Schleifkbrner kdnnen
sich in diesem Raum festsetzen und zu einem spéateren Zeitpunkt freigesetzt werden, wodurch die
Gefahr der Entstehung von Kratzern auf der Probe und der Polierflache besteht. In diesem Fall wird
empfohlen, zwischen den einzelnen Schritten, die Probe in ein Ultraschallgerat zu legen.

Es gibt zwei Einbettmoglichkeiten:

 DIE WARMEINBETTUNG wird bevorzugt verwendet fir Kanteninspektionszwecke oder nach der
metallografischen Praparation zur Vorbereitung flr eine Harteprifung. Diese Option erfordert eine
Warmeinbettmaschine/ -presse.
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Die fur die Warmeinbettung erforderliche
b Maschine ist die Mecapress 3: PLUSPUNKT
'“i  Vollautomatische Warmeinbettpresse. Einer der Hauptvorteile dieses
« Einfach zu bedienen. Verfahrens besteht darin, dass

[ ,!,  lhr Speicher, lhre Prozessanpassung
und ihre Ausfihrungsgeschwindigkeit

machen Sie zu einer hochprazisen

Maschine.

* Die Warmeinbettmaschine hat

\;\; 6 verschiedene Formdurchmesser
&3 ' von 25.4-50 mm.

Abb. 4: MECAPRESS 3

es perfekt parallele Flachen
bietet.

« KALTEINBETTUNG ist zu bevorzugen:

* Wenn die zu untersuchenden Teile zerbrechlich / druckempfindlich sind
*« Wenn sie eine komplexe Geometrie haben, z. B. eine Wabenstruktur.

* Wenn eine gro3e Anzahl von Teilen in Serie eingebettet werden soll.

Das Kalteinbettverfahren kann angewendet werden mit:

PLUSPUNKT

Verbessert die Qualitat erheblich, insbeson-

dere durch Reduzierung des Schrumpfs, Opti-
mierung der Transparenz und Erleichterung der
Einbettimpragnierung.

Abbildung 5: Druckmontagevorrichtung

g )|
\\_._______/
PLUSPUNKT

\ _" Maschine zur Vakuumimpragnierung porodser
s Materialien mit einem Epoxidharz.
tmm

Abbildung 6: Vakuummontagevorrichtung:
POLY’VAC

Kalteinbettmittel bieten aufgrund der Kapillaraszension des flissigen Harzes nicht immer eine plane
Flache auf der Rlckseite. Vor dem ersten Schleifschritt wird diese konkave Oberflache (Meniskus)
durch einen kurzen Schleifschritt mit Schleifpapier entfernt.

VERBRAUCHSMATERIALS

Um den Anforderungen der Benutzer gerecht zu werden, bietet PRESI eine ganze Reihe von Kaltein-
bettformen an. Das Kalteinbettverfahren hat verschiedene Einbettformen mit diversen Durchmessern
von @ 20 - 50 mm. Diese sind in verschiedene Typen unterteilt: transparente Formen mit der Bezeich-
nung "KM2.0", Silikon-, Teflon- oder Polyethylenformen.

Die Kalteinbettung ist auch flexibler als die Warmeinbettung, weil es unterschiedliche Einbettformen
fur spezifische Anforderungen gibt.
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NICKEL
UND LEGIERUNGEN

Epoxid
Phenol
Ally

Warmeinbett-
prozess

KM-U
KM-B

IP - IP FAST
2S*

Kalteinbettprozess

Tabelle 2: Auswahl des richtigen Einbettmittels
* Geeignet fur sehr groBBe Serien

| SCHLEIFEN UND POLIEREN

Die letzte und entscheidende Phase in der Probenpraparation ist das Schleifen und Polieren. Das
Prinzip ist einfach, jeder Schritt verwendet ein feineres Schleifmittel als der vorherige. Ziel ist es,
eine plane Oberflache zu erhalten ohne Kratzer und ohne Artefakte, die die DurchfiUhrung metallo-
graphischer Kontrolluntersuchungen, wie mikroskopische Analysen, Harteprifungen, Mikrostruktur-
oder Messungen, beeintrachtigen wirden.

PRESI bietet eine breite Palette an manuellen und automatischen Schleif- und Poliermaschinen mit
einer groBBen Auswahl an Zubehor fur alle Anforderungen an, vom Vorpolieren bis zum Superfinish
und Polieren von Einzel- oder Serienproben.

Abb. 7: Abb. 8: Abb. 9: Abb. 10:
MINITECH 300 SP1 MINITECH 300 DP1 und DP2 MECATECH 250 SPI MECATECH 300 SPC

Die MINITECH-Reihe von manuellen Schleif- und Poliermaschinen umfasst die fortschrittlichsten
Technologien. Sie sind benutzerfreundlich, zuverlassig und robust und bieten eine einfache Antwort
auf alle Anforderungen.

Die MECATECH-Reihe von automatischen Schleif- und Poliermaschinen ermoglicht es sowohl
manuell als auch automatisch zu Schleifen und zu Polieren. Mit seinen fortschrittlichen Technologien
und einer Motorleistung von 750 bis 1500 W konzentriert sich die gesamte Erfahrung von PRESI
auf dieses sehr vollstandiges Sortiment. Unabhangig von Probenanzahl oder -gréBe garantiert die
MECATECH ein optimales Schleif- oder Polierergebnis.
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VERBRAUCHSMATERIAL UND POLIERANLEITUNGEN

Alle folgenden Schleif- und Polierprozesse sind fUr die automatische Probenpraparation angegeben
(fur das manuelle Schleifen und Polieren: Berlcksichtigen Sie nicht die Kopf-Parameter). Die Prapa-
rationsprozesse dienen zur Information und Beratung.

Alle ersten Schritte jeder Schleif- und Polieranleitung werden als "Nivellieren” bezeichnet und beste-
hen darin, Material schnell zu entfernen, um eine plane Oberflache der Probe (und des Einbettmittels)
zu erhalten. Die unten angegebenen Parameter sind standardisiert und kénnen daher nach Bedarf

geadndert werden.

Der Probenandruck variiert je nach ProbengrdfRe, im Allgemeinen gilt jedoch Folgendes: 1 daN pro
10 mm Einbettdurchmesser fur die Schleifschritte (z. B. @ 40 mm = 4 daN), dann die Kraft bei jedem
Polierschritt mit einer Schleifsuspension um 0,5 daN reduzieren.

POLIERPROZESS N°1

- Verbrauchs- Suspension / PR Kopf Rotatlons_r T Zeit
N material Lubrikant el (U/min) Vi LG (mm)
(U/min) / Kopf
. —_— )
1 SiC P320 @ / Wasser 300 150 > 1
9um LDP / ——— ,
2 TOP Reflex Lub 150 135 - 5 4
3um LDP / —— ,
3 RAM Reflex Lub 150 135 2
um LDP / N ,
4 NT Reflex Lub 150 135 > 1
5 SUPRA SPM / Wasser 150 100 -— 1

Mikroskopische Aufnahme 1: Oberflachen-  Mikroskopische Aufnahme 2: Oberflachen- Mikroskopische Aufnahme 3: RAM 3um

beschaffenheit P320-Objektiv x5

beschaffenheit TOP 9um Objektiv x5 Objektiv x5 mit Oberflachenbeschaffenheit

Mikroskopische Aufnahme 4: Oberfla- Mikrophotographie 5: SUPRA SPM-Objek-
chenbeschaffenheit NT Tum - Objektiv x5 tiv x5 mit Oberflachenbeschaffenheit
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Es gibt eine Alternative zu der kolloidalen Siliziumdioxid (SPM), die flr die letzte Stufe des Polierpro-
zesses verwendet wurde: Aluminiumoxidsuspension PRESI-Nr. 3 (0,8 um).

Der obige Polierprozess ist vollstdndig, muss aber nicht unbedingt vollstdndig durchgefthrt wer-
den. Wenn die durchzufUhrenden metallografischen Untersuchungen schon nach weniger Schritten
gemacht werden kann, kdnnen die letzten Schritte auch wegfallen.

Wenn Nickel nicht das Hauptelement des zu polierenden Materials ist, muss der Polierprozess an die
Eigenschaften des Materials angepasst werden, welches den Hauptbestandteil ausmacht.

Nach dieser Praparation kdnnen die polierten Proben ohne metallographisches Atzen direkt beobach-
tet werden.

Das metallographische Atzen von Nickel und seinen Legierungen wird Ublicherweise unter Verwen-
dung eines ADLER-Reagens durchgefihrt. Das Atzen erzeugt Unterschiede im Relief und / oder in der
Farbe zwischen den verschiedenen Bestandteilen, so dass sie beobachtet werden kdnnen.

MIKROSKOPIE

Alle vorgestellten mikroskopischen Aufnahmen wurden mit der PRESI VIEW-Software erstellt:

7 % |
»
- .
& -
- -
.."_,.. -
Q
4.' “'
L]
150 i &
Mikroskopische Aufnahme 6: Polierte Nickelbasis Mikroskopische Aufnahme 7: Polierte Nickelbasis
bis zu Tum - Objektiv x20 bis zu Tum, geatzt mit ADLER-Reagenz - Objektiv x20

Mikroskopische Aufnahmen 8 und 9: Schrauben aus poliertem Nickel bis zu Tum Objektiv x5 und Objektiv x20
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Mikroskopische Aufnahmen 10 und 11: Polierte Superlegierung bis SPM-Objektiv x20 und Objektiv x50

150 pm | 20 pm i
— -l o |

Mikroskopische Aufnahmen 12 und 13: Polierte Superlegierung bis SPM-Objektiv x20 und Objektiv x100

Distance 5 pm

Distance 4 ym

Mikroskopische Aufnahme 14: Goldablagerung auf Mikroskopische Aufnahme 15:
Nickelablagerung auf Messingsubstrat - Objektiv x100 Superlegierungspulver-Proben - Objektiv x50

PRESI
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