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På Statsprøveanstaltens laboratorium for metallografi lø­
ses daglig en række metallografiske opgaver af meget vari­
erende art. Det er formålet med løsning af disse opgaver 
at betjene dansk industri og myndigheder på den bedste og 
samtidig billigste måde, hvorfor mange opgaver, som med 
udbytte kunne være blevet genstand for yderligere undersø­
gelse og forskning er blevet afbrudt, når rekvirentens 
problem var løst. Kun i særlige tilfælde er Statsprøvean­
stalten gået videre for egen regning.

1 det efterfølgende præsenteres 4 eksempler hentet fra 
'Statsprøveanstaltens arkiver, hvor Statsprøveanstalten i
2 tilfælde i forlængelse af rekvireret undersøgelse har 
henholdsvis forbedret en ætsemetode og udviklet teknik 
til farvefotografering af mikrostrukturer med henblik på 
at kunne supplere prøvningsattester med mikrofotografier 
i farve.

Al^Fe i undereutektisk Al-Fe legering.

Ved anvendelse af ren aluminium kan Si og jern ofte være 
generende og uheldige urenheder. Navnlig er jern skade­
ligt når det forekommer i større mængder, hvilket let kan 
optræde i omsmeltede materialer, da smeltningen som regel 
sker i jerndigler, og aluminiumskrottet kan være forure­
net med jemspåner. For højt jemindhold giver sprøde (3 - 
krystaller som er en Fe-Al forbindelse.

Da opløseligheden af Fe i Oc-krystallen er meget ringe, 
kan selv små mængder af jern i siliciumfrit aluminium op­
træde som fremmed fase i form af eutektisk krystalliseret 
A^Fe. Den lægger sig i korngrænserne især i forbindelse 
med en sejring af materialet.
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Udskillelsesformen af AljFe afhænger ikke alene af Fe­
indholdet men også af afkølingsbetingelseme. Ved langsom 
afkøling udskilles et eutektikum, bestående af Al og Al^Fe 
og måske endog med primær udskilte A^Fe-krystaller, som 
et netværk i korngrænserne. Tilstedeværelsen af dette med­
fører betydelig nedsat trækstyrke, øget sprødhed og ringe 
duktilitet. Store krystaller af Al^Fe, som undertiden fore­
kommer ved langsom størkning af for eksempel svære plader 
medfører, at de sprøde (3-krystaller knuses ved den efter­
følgende valsning, optrækning etc. og trykker sig ned i 
den omliggende aluminium, med det resultat at for eksempel 
tyndplade og folie kan gennembrydes. Dette fænomen kan li­
geledes give anledning til korrosion, hvilket kendes fra 
bl.a. fremstilling af køkkengrej.

Ved hurtig afkøling, evt. underkøling, opnås en betydeligt 
finere fordeling af AljFe i aluminiummet og hvis den hur­
tige afkøling efterfølges af en langtidsglødning ( for 
eksempel 7 dage ved ca. 640°C), omdannes de stavformede 
(3-krystaller til runde korn uden at opløses i Al-krystal­
len. Dette medfører bl.a. at materialets duktilitet for­
bedres væsentligt.

Et praktisk eksempel på jerns uheldige indvirkning på en 
undereutektisk Al-Fe legering, hentet fra industrien og 
forelagt Statsprøveanstalten, skal kort omtales.

Et firma fremstillede aluminiumcylindre ved optrækning 
af rondeller af 2 forskellige materialer I og II.

Rondellerne af materiale II kunne optrækkes på normal vis 
uden vanskeligheder, mens materiale I fik revner og utæt­
heder under optrækningen. Begge materialer skulle efter 
angivelse være Al-99.7.

En spektrokemisk undersøgelse gav følgende resultat.
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Indhold af Materiale I Materiale II
Fe 0,26 % 0,20 %
Si 0,05 % 0,06 %
Øvrige indhold som Mn, Pb, Ti, Zn var næsten identiske.

Fig.1 viser en makroætsning af et snit gennem hver af 
rondeltyperne I og II, ætset med en saltsur ferrichlorid- 
opløsning. Undersøgelsen afslørede en udpræget sejring i 
rondel I, mens rondel II var uden betydende sejring.

Fig.1: Makroætsning. Øverst og i midten
materiale I. Nederst materiale II.

F:1,7xætset med saltsur ferrichlorid- 
opløsning.

Fig.2 og 3 viser mikroundersøgelsen af et snit gennem 
rondellerne I og II. Prøverne blev ætset let i koldt 20 % 
vandig natriumhydroxid.

Materialet var i begge tilfælde rent aluminium, der inde­
holdt en udskilt jernaluminiumforbindelse Al^Fe. I rondel 
II var disse udskillelser jævnt fordelt i en spredt form.
I rondel I forekom Al-jFe i det sejrede område, som et sam­
menhængende netværk i strukturens korngrænser.
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Fig.2: Struktur fra rondel II Al^Fe-ud- 
skillelser jævnt fordelt.

F: 500 x ætset med 20 % vandig natrium­
hydroxid.

Fig.3: Struktur fra rondel I Al^Fe-ud- 
skillelser i korngrænserne.

F: 500 x ætset med 20 % vandig natrium­
hydroxid.
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Årsagen til at materiale I revnede ved optrækningen, var 
derfor strukturens indhold af et mere eller mindre sammen­
hængende netværk af AljFe beliggende i materialets korn­
grænser.

En fornyet opløsningsglødning af materiale I efterfulgt af 
en hurtig afkøling, og afsluttet med en langtidsglødning, 
ville kunne gøre materialet betydelig mere anvendelig til 
dets aktuelle formål. Men da temperaturintervallet for en 
opløsningsglødning af AljFe i aluminium er ret snævert ca. 
655°C til 675°C, vil denne fremgangsmåde medføre en del 
vanskeligheder ved den praktiske udførelse af glødningen.

Karbidudskillelse i korngrænserne i austenittisk rustfast
stål.
Som bekendt må man, for at opnå tilstrækkelig modstand mod 
korrosion af stål, tilsætte forskellige legeringsstoffer, 
i første række chrom og nikkel.

Chrom er det vigtigste legeringsstof. Selv nogle få procent 
forbedrer korrosionsbestandigheden væsentligt.

Ved legering med chrom passiveres stålet og denne passive- 
ring kræver et chromindhold på ca. 12 % og derover, afhæn­
gig af kulstofindholdet, for at stålet kan siges at være 
rustfast under normale forhold.

De rustfaste stål inddeles sædvanligvis i grupper efter 
deres struktur, der igen bestemmes af sammensætningen og 
varmebehandling.

Det stål som i denne forbindelse er interessant og som se­
nere skal belyses ved et praktisk eksempel er et austenit­
tisk stål indeholdende chrom og nikkel som hovedlegerings­
elementer.
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Chrom-nikkel-stålene indeholder alle såvel chrom som nik­
kel, og da nikkel har en meget stærk austenitdannende virk­
ning, vil et stål med for eksempel 18 % chrom og 8 % nik­
kel bevare sin austenittiske tilstand helt ned til stuetem­
peratur, hvoraf følger at stålet er umagnetisk og uhærde- 
ligt, ligesom det ikke kan normaliseres.

De austenittiske stål indeholder sædvanligvis fra 18 til 
25 % chrom og fra 8 til 25 % nikkel og ca. 0,1 % C. Det mest 
udbredte stål i denne gruppe er det såkaldte 18/8 stål (18 % 
Cr, 8 % Ni), hvor kulstofindholdet er ca. 0,1 % og ved bed­
re kvaliteter under 0,1 %. 18/8 stålet, som har god mod­
standsevne mod korrosion, er blødt og sejt og nemt at forme 
i kold tilstand som følge af sin austenittiske struktur.
Da stålet tillige kan svejses uden vanskelighed, er det 
ikke sært, at det er det mest udbredte af de rustfaste stål.

18/8 stålet leveres i sin blødeste tilstand d.v.s. efter 
at det har været giødet ved ca. 1000°C efterfulgt af en 
hurtig afkøling, hvorved strukturen er fuldstændig auste- 
nittisk med al kulstoffet i opløsning.

Austenitten er imidlertid ikke stabil under alle forhold. 
Hvis stålet for eksempel udsættes for en langsom afkøling 
fra høj temperatur eller holdes i længere tid på en tempe­
ratur mellem 500 og 800°C, omdannes en del af austenitten 
til ferrit og kulstoffet udskilles i korngrænserne som 
chromkarbid, og der opstår derved en zone ved siden af 
med lavere chromindhold, hvorved stålets korrosionsbestan- 
dighed nedsættes væsentligt.

Et praktisk eksempel på dette fænomen, hentet fra en af 
Statsprøveanstaltens undersøgelser fra industrien, skal 
her kort gennemgås.

Prøverne bestod af facontrykket stålvæv, efter angivelse 
rustfast stål kvalitet AISI 304. Alle prøverne havde et 
kraftigt korrosionsangreb i formens ene side med brud i et
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stort antal tråde. Nettene blev anvendt som forme 1 for­
bindelse med fremstilling af emballage af papirmasse i 
sur opslemning.

Korrosionsårsagen ønskedes klarlagt og hertil blev der fo­
retaget kemisk analyse samt metallografisk undersøgelse af 
materialet.

Den kemiske analyse gav følgende resultat.
C : 0,15 %
Cr: 20,1 %
Ni: 9,8 %
Mo: 2,5 %

Fig.4 viser mikroundersøgelsen af et snit i vævet paral­
lelt med trådretningen. Ved elektrolytisk ætsning med 10 % 
oxalsyre kunne påvises en kraftig udskillelse af chromkar- 
bider i materialets korngrænser.

Fig.4) Chromkarbider udskilt i 
korngrænserne.

F: 100 x ætset elektrolytisk med 10 % 
oxalsyre.

Bruddene i nettet skyldes altså korngrænsekorrosion, som 
følge af chromkarbidudskillelse i strukturens korngrænser,
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fremkommet ved en uhensigtsmæssig varmebehandling i det 
før omtalte "kritiske" temperaturområde 500-800°C.

En opløsningsglødning af netmaterialet ved en temperatur 
på 1000-1100°C, efterfulgt af en hurtig afkøling til en 
temperatur der ligger under 400°C, kunne have forhindret 
dette korrosionsfænomen.

CT-fase i rustfast stål.
O'-fase er en hård fase, som ved høj temperatur kan udskil­
les i rustfaste stål. Den udskilles oftest i stålets korn­
grænser, og medfører, at materialet får en forringet sej­
hed og bliver vanskeligt at bearbejde. Sammensætningen er 
FeCr.

Da<5-fase udskilles i temperaturintervallet fra ca. 550°C 
og indtil et sted mellem 900°C og 1000°C afhængig af stå­
lets sammensætning, må man have den in mente ved varmebe­
handling af rustfaste stål, som normalt sker ved opvar- 
ning til 900°C til i100°C og påfølgende afgysning i vand. 
Hvis afkølingen gennem det for stålet kritiske temperatur­
område sker for langsomt er der risiko for udskillelse af 
cS-fase.

Problemet blev aktuelt i forbindelse med undersøgelse af 
et emne af rustfast stål, der havde vist sig at være næs­
ten umuligt at bearbejde ved boring. Det drejede sig om 
store emner, der skulle gennembores, og man havde mistanke 
om, at varmebehandlingen ikke var udført forskriftsmæssigt, 
idet afkølingshastigheden havde været for ringe.

Materialets sammensætning var efter angivelse:

C Si Mn P S Cr Ni Mo
% % % % % % % %

max 0,06 1,0 2,0 0,045 0,030 18,5 14,0 3,0
min 16,0 10,5 2,5
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Af transformations-diagram forCT-fase i austenittisk rust­
fast stål (jfr. litteraturhenvisning nr. 4) fremgår, at 
molybdenindholdet i stålet bevirker, at der ved varmebe­
handling af molybdenlegerede stål kræves en forøget afkø­
lingshastighed i forhold til rustfast stål uden molybden.
Da dette eksempel drejede sig om store emner af molybden- 
holdigt stål, ville emnets kerne let kunne komme under den 
kritiske afkølingshastighed ved varmebehandling.

Omkring borehullet, der fandtes midt i emnet, altså hvor 
dette var afkølet langsomst fandtes udskillelser, der kunne 
ætses elektrolytisk med 10 % oxalsyre. Resultatet ses på 
fig.5, 500 x forstørret.

Fig.5: G'-fase. Ætset elektrolytisk med 
10 % oxalsyre.
500 x

Fasens form og ætsning gav stor sandsynlighed for, at det 
drejede sig omCT-fase.

Statsprøveanstaltens laboratorier har kun mulighed for ad 
metallografisk vej at identificere ©’-fase. De klassiske 
ætsemetoder er elektrolytisk ætsning med 10 % oxalsyre, 
elektrolytisk ætsning med 10n kaliumhydroxid og ætsning 
med kaliumferricyanid. Erfaringsmæssigt er det overordentlig
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svært ved hjælp af disse metoder, at blive sikker på, at 
det erCT-fase, man arbejder med, idet chromkarbider for det 
meste opfører sig på samme måde som a'-fase.

Det var derfor ønskeligt at finde en ætsemetode, der gav et 
mere overbevisende billede. Det lykkedes at finde frem til 
en farveætsning, der er anvendt til ætsning af højt lege­
rede stål, bl.a. for sejringer, som viste sig at give en 
udmærket ætsning af G--fase og chromkarbider, idet <o -fasen 
blev farvet (brun eller blå) og chromkarbideme forblev 
hvide, mens austenitten var svagt gullig.

Præparering af slib:
Vådslibepapir: 
Diamantpolering: 
Elektrolytisk polering:

220-30-400-600. 
pasta 2,5 pm på hård dug. 
elektrolyt Struers A-2, 2sek., 
40 volt.

Ætsemiddel:
100ml destilleret vand + 20ml kone. saltsyre + 0,1 g kalium- 
metabisulfit (kaliumphyrosulfit).

I\aæv\a 2 ) L f
Der vil blive vist nogle få lysbilleder, der demonstrerer 
farveætsningen. QlXcuUajqm. ; de*-.

•tntMi 7uoitte.«Lt J&ihét~r
Cementit som fe.il i gråt støbe.iem.
Blandt de skader på perlitisk, gråt ståbejern Statsprøve­
anstalten har undersøgt, er forekomsten af cementit, pri­
mært eller sekundært udskilt, nok den hyppigst påviste ma­
terialefejl.

Ved fremstilling af gråt støbejern med lamelgrafit og en 
helt perlitisk grundmasse, vil der være risiko for, at ce­
mentit kan udskilles under størkning og afkøling.

10
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Generelt kan man sige, at cementitudskillelse kan forekomme 
ved:
1 ) forkert blanding til smelteovnen.
2) aftagende mætningsgrad*)
3) tiltagende afkølingshastighed, hvilket også omfatter 

kokille støbegods, som er tilbøjelig til at størkne 
hvidt i overfladen.

For legerede støbejem tillige ved indhold af karbidstabi- 
liserende legeringsbestanddele som chrom og svovl i den 
udstrækning dette ikke er bundet til mangan, men findes som 
FeS.

Cementit er en hård fase. Den er sprød over for trykpåvirk­
ning og slagpåvirkning og vil i gråt støbejern kunne give 
anledning til revnedannelse, specielt hvis materialet ud­
sættes for pulserende belastning. Den er i de fleste til­
fælde uønsket, men den kan være tilsigtet for eksempel som 
et slidlag af hvidt støbejern på en grå kerne.

Blandt Statsprøveanstaltens eksempler er valgt et afløbs­
ror af støbejern, der var brudt i adskillige stykker under 
montering af faldstammer i en nybygning. Lignende skader 
var efter angivelse sket flere gange.

Materialets kemiske sammensætning analyseret på Statsprøve­
anstalten var følgende:

C Mn P S Si Ti Cu V Cr
% % % % % % % % %
3,35 0,56 0,71 0,155 2,39 0,1 0,28 spor spor

2LC
4,23 - 0,312 % Si - 0,275 % P

*) mætningsgrad : =
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Strukturen, der ses på fig.6, 200 x forstørret, viser, at 
materialet bestod af reder af finflaget grafiteutektikum 
i en perlitisk grundmasse, der indeholdt store mængder pri­
mært cementit og ledeburit samt et sammenhængende netværk 
af phosphideutektikum. I overfladen fandtes tætte cemen- 
titdendritter. Jfr. fig.7, 200 x forstørret.

Strukturens sammensætning betyder, at afkølingshastigheden 
for materialet har været for stor.

Hvis utilsigtet cementitudskillelse ved et uheld er sket, 
kan der foretages en karbidsønderdelingsglødning, der be­
står i at varme emnet op til 900°C, hvorved cementiten søn­
derdeles i austenit og grafit. Ved afkøling i luft til 
540°C omdannes austeniten til perlit. Det er væsentlig, at 
siliciumindholdet er afpasset således, at cementiten netop 
dekomponeres uden at også perliten dekomponeres til grafit 
og ferrit.

Karbidsønderdelingsglødning er en redningsaktion for gråt 
støbejern, med undtagelse af kokillestøbegods, hvor det 
er en sædvanlig varmebehandling.

Der vil i form af lysbilleder blive vist yderligere to ek­
sempler på cementitudskillelse i gråt støbejern nemlig fra 
to cylinderforinger med henholdsvis primært og sekundært 
udskilt cementit.

10*
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Fig.6: Grafiteutektikum i perlitisk 
grundmasse med primært cementit, lede- 
burit og phosphideutektikum.
Ætsemiddel: 4 % salpetersyre i æthyl- 
alkohol. 200 x

Fig.7: Cementitdendritter i overfladezone. 
Ætsemiddel: 4 % salpetersyre i æthylalkohol. 
200 x
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