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METALLOGRAFISCHE
PRAPARATION VON TITAN

Titan ist ein relativ junges Metal und
teuer herzustellen, aber seine hervor-
ragenden Eigenschaften wie hohe
Festigkeit bei gleichzeitig niedriger
Dichte, und ausgezeichneter Korrosions-
und Hitzebestandigkeit, haben Titan und
seine Legierungen zu einem gefragten
und vielseitig verwendbaren Werkstoff
gemacht.

Titan ist besonders bestandig gegen
eine Reihe von Chemikalien. Durch seine
hohe Affinitat zu Sauerstoff bildet es
eine diinne, dichte und stabile, selbst-
heilende Oxidschicht, die einen effekti-
ven Schutz gegen beginnende Korrosion
bietet. Zusatzlich sind Titan und seine
Legierungen durch das gute Verhaltnis
von Festigkeit zu Gewicht geeignet zur
Anwendung in kritischen Bereichen.

Titan und seine Legierungen werden
besonders in der Luft- und Raumfahrt
verwendet, und in der chemischen

und medizintechnischen Industrie wo
Sicherheit unabdingbar ist. Daraus ergibt
sich, dass der Qualitatsprifung in der
Herstellung und Weiterverarbeitung eine
tragende Rolle zukommt.

Dadurch wird die Metallografie von
Titan zu einem integralen Bestandteil in
der Produktion, von der Uberwachung
des ersten Herstellungsvorgangs, tiber
Prifen der Porositat bei Gufteilen bis
zur Kontrolle der Warmebehandlungen.
Zusatzlich spielt Metallogra-fie eine
Rolle bei der Forschung und Entwicklung
von Titanlegierungen und Produkten.

Titan ist ein sehr zahes Metall und neigt
zu mechanischer Verformung. Dieser
Aspekt mufs bei den mechanischen Ab-
tragsprozessen wahrend des Trennens,
Schleifens und Polierens berlicksichtigt
werden.

Losungen fiir die metallografische Praparation

Trennen:
Titan kann beim Trennen schnell
Uberhitzen und grofse Grate bilden:

Abb. 1

Schleifen und Polieren:
Auf Grund seiner Zahigkeit verformt
Titan leicht und bildet Kratzer:

Abb. 2

Differential Interferenz Kontrast, 50x

Martensitisches Geflige in der warmebeein-
flussten Zone einer Rohrschweissung.
Farbatzung nach Weck, 1000x
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HERSTELLUNG

UND VERWENDUNG

VON TITAN

Die Herstellung von Titan lauft in drei
Stufen ab:

1. Der erste Schritt ist die Erzeugung
von Titanschwamm und beinhaltet das
Chlorieren von Rutilerz (TiO2). Chlorgas
und Koks reagieren zusammen mit
dem Erz zu Titan-Tetrachlorid. Dieses
wird durch Destillation gereinigt und
mit Magnesium zu Titanschwamm und
Magnesiumchlorid reduziert.

2. Dieser Titanschwamm wird zu

Pulver zerkleinert, mit Schrott und/oder
Legierungselementen wie Vanadium,
Aluminium, Molybdan, Zinn und Zirko-
nium versetzt und in einem Vakuum
Lichtbogenofen zu Titanrohblocken
geschmolzen.

3. Diese Blocke von der ersten Schmelze
werden dann zur zweiten Schmelze als
Abbrandelektrode im Vakuumschmelz-
verfahren verwendet. Flir sehr reines
Titan mit einer sehr homogenen Struktur
kann eine dritte Schmelze erfolgen.

In einem ersten Verarbeitungs-prozess
werden die Gufsblécke, entweder zylin-
drische mit 15 Tonnen, oder viereckige
mit 10 Tonnen, zu kleineren Knlppeln,

Abb. 3: In die Oberflache einer Stange eingewalzte,
graue Oxidhaut.

Brammen, Stangen und Platten heiss-
geschmie-det. Da Gufsbldcke ein grobes
Geflige haben welches zu Rifshildung
neigt, miissen wahrend des Schmiedens
die Ablaufe und Temperaturen genau
kontrolliert werden.

Die Endprodukte sind Schmiedeteile fiir
die Luft- und Raumfahrt und Brammen
und Stangen zur Weiterverarbeitung zu
Staben, Draht, Blech oder Platten. Abb.
3 zeigt einen Fehler an einer gewalzten
Stange bei welcher graues Oxid in die
Oberflache eingewalzt wurde.

Die weitere Verarbeitung beinhaltet

die Herstellung von Produkten durch
Schmieden, Strangpressen und

Warm- und Kaltumformung. Das
Warmumformen von Titan ist nicht nur
ein Formungsprozess sondern auch
eine Methode die Herstellung eines
gewlinschten Geflige zu kontrollieren.
Durch seine hohe Festigkeit und geringe
Dichte ist Titan in der Luft- und Raum-
fahrt zu einem tragenden Werk-stoff
geworden. Zur Anwendung kommen
Kompressorringe, Scheiben, Rohren und
Abdeckbleche fiir Gasturbinenmotoren.
In der Flugzeugkonstruktion wird Titan
fir Rahmen im Unterbau, Motoraufhan-

Metallografische Praparation von Titan

gung, und Teile des Kontrollmechanis-
mus verwendet, sowie Bleche, Nieten
und Schrauben fiir den aufseren Rumpf.

Die hervorragende Korrosionsbe-
standigkeit und Biovertraglichkeit
machen Titan zum idealen Werkstoff

fur die chemische, medizinische und
Lebensmittelindustrie, und flir Meeres-
forschung und Entwicklung. Durch

die passive Oxidschicht hat es eine
hohe Korrosionshestandigkeit unter
anderem gegen Salzlésungen, Salpeter-
saurelésungen, Meerwasser, Kérper-
flissigkeiten und Obst-und Gemisesaft.
Typische Teile sind Reaktionsgefafse,
Warmetauscher, Ventile und Pumpen. In
der prothetischen Chirurgie wird Titan
fur Implantate, kiinstliche Knochen,
Herzpumpen und -ventile verwendet.
Die am meisten verwendete Legierung
fur diese Produkte ist Ti-6Al-4V.

In Verbindung mit Design ist Titan zu
einem beliebten Material fiir teure
Konsumartikel wie Schmuck, Golf-
schlager, Brillen, Fahrrader und Uhren
geworden, und in der Architektur wird
es fur dekorative Aufsenverkleidungen
verwendet (Abb. 4).

Abb. 4: Eingang Experience Music Project, Seattle,
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SCHWIERIGKEITEN
BEI DER
PRAPARATION
VON TITAN

Das Hauptproblem bei der Praparation
von Titan fiir die mikroskopische Ge-
fiigebeurteilung ist seine hohe Zahig-
keit, welche das Trennen, Schleifen und
Polieren von Titan erschweren. Mit den
folgenden Empfehlungen werden be-
sondere Hinweise gegeben wie dieses
typische Verhalten von Titan iiberwun-
den werden kann.

Tabel 1 - Praparationsmethode

Schleifen

Trennen

Empfehlungen fiir die Praparation
von Titan

Trennen: Auf Grund seiner hohen
Zahigkeit wird bei der mechanischen
Bearbeitung von Titan ein langer Span
erzeugt. Dies macht das Trennen mit
herkdmmlichen Alu-miniumoxid-Trenn-
scheiben ineffizient. Dadurch kann
wahrend des Trennens leicht eine
Uberhitzung entstehen (siehe Abb.1).
Deswegen empfiehlt es sich, eine
speziell fir diesen Zweck entwickelte
Siliziumkarbid Trennscheibe fiir Titan zu
verwenden (z.B. 20SXX).

Bei dem Trennen von Titan entwickelt
sich auch ein ganz typischer Geruch
der sehr durchdringend werden kann
wenn grofde oder viele Stiicke getrennt
werden. Fir diesen Fall sollte ein Abzug
an die Trennmaschine angeschlossen
werden.

Einbetten: In den Betrieben in

denen Titan erschmolzen wird, werden
hauptsachlich grofsere Schliffe von
Gufsblocken, Kniippeln und Brammen
uneingebettet metallografisch vorbe-
reitet. Fur kleinere Teile die eingebettet
werden missen, z.B. Bleche, Drahte,
Nieten, empfiehlt sich sowohl Warm-

Polishing

.

Einbetten Schleifen und Polieren

einbetten mit Phenolharz (MultiFast),
als auch Kalteinbetten mit Epoxidharz
(EpoFix).

Schleifen und Polieren: Das Haupt-
problem bei der Praparation von Titan
ist die hohe Zahigkeit. Der Werkstoff
neigt sehr schnell zu Verformungen und
Kratzern. Deshalb ist eine chemisch-
mechanische Politur sehr wichtig. Die
beschriebene automatische 3-Stufen
Methode in Tabelle 1 hat sich als ideal
fur sehr gute, reproduzierbare Ergeb-
nisse erwiesen.

Im Gegensatz zu anderen Silizium-
dioxiden wurde OP-S speziell fiir die
Verwendung mit chemischen Zusatzen
entwickelt ohne zu gelieren, und eignet
sich deswegen gut flir das Polieren von
Titan.

Bei dem chemisch-mechanischen
Poliervorgang wird das Reaktionspro-
dukt des Wasserstoffperoxid mit dem
Titan standig durch das Siliziumdioxid
von der Probenoberflache entfernt,

die dadurch verformungsfrei bleibt.
Hinweise in der einschlagigen Literatur
erwahnen auch Mischungen mit
Salpeter- und Flussaure zum chemisch-
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) Unterlage MD-Mezzo MD-Largo O Unterlage MD-Chem
. Typ Diamant Diamant . Typ Kolloidales SiO,
@ Abrasiv » @ Abrasiv »
Grofie #220 9 um Grofie 0.04 pm
/..  Suspension/ Wasser DiaPro .0/  Suspension/ G
&g/ Schmiermittel Allegro/Largo 9 &: | Schmiermittel
) UpM 300 150 ) UpM 150

7=\ Kraft [N]/ e 7=\ Kraft [N]/

\F / Probe 40 30 \F / Probe SO

@ Zeit (Min.) Bis plan 5 @ Zeit (Min.) 5

Tabelle 1 zeigt eine allgemeine, automatische Praparationsmethode fiir Titan und Titanlegierungen mit 6 nicht eingebetteten Proben mit 30 mm @, fest eingespannt. Bitte beachten, dass die Polierzeit in
Abhangigkeit von der Reinheit und der Oberflache variieren kann. * 90 ml OP-S gemischt mit 20 ml H202 (30%). ** Die Polierzeit hangt von der Probenflache ab. Sehr grof3e Proben missen langer poliert werden
als kleine. *** auf 25 N reduzieren bei Einzelproben um den Pencil-Effekt zu vermeiden. Hinweis: wahrend der letzten 10 Sekunden der OP-S Politur wird die rotierende Scheibe mit Wasser abgespdilt. Dadurch

werden Proben, Tuch und Probenhalter gereinigt.


https://webshop.struers.com/default/search?query=MD-Largo&page=1
https://webshop.struers.com/default/search?query=DiaPro%20Allegro&page=1
https://webshop.struers.com/default/search?query=MD-Largo&page=1
https://webshop.struers.com/default/search?query=MD-Chem&page=1
https://webshop.struers.com/default/search?query=OP-S&page=1
https://webshop.struers.com/default/search?query=MD-Largo&page=1
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SCHWIERIGKEITEN

BEI DER
PRAPARATION
VON TITAN

mechanischen Polieren von Titan. Diese
Mischungen wirken vielleicht schneller,
Struers empfiehlt sie aber nicht da sie
korrosiver als Wasserstoffperoxid sind
und die richtigen Sicher-heitsmass-
nahmen im Umgang mit diesen Sauren
berlcksichtigt werden miissen. Fiir das
Arbeiten mit Wasserstoffperoxid sollen
Schutzhandschuhe getragen werden.

Wenn diese Art des chemisch-mechani-
schen Polierens nicht verwendet wird,
bleibt die Oberflache der Titanprobe
verkratzt und es ist so gut wie unmaoglich
mit Diamantpolieren eine gute Politur
zu erzielen. Im Gegensatz zu dem
gebrauchlichen Diamantpolieren mit
feiner werdenden Korngrofsen, ver-
ursacht das Diamantpolieren bei Titan
standig neue, mechanische Verformung
die eine verschmiert und verkratzte
Probenoberflache erzeugt (siehe Abb.
7). Wenn diese Verformungsschicht erst
mal vorhanden ist, ist es schwer sie mit
der Siliziumdioxid-Wasserstoffperoxid-
Mischung wieder zu entfernen. Deshalb
sollte das Diamantpolieren generell
vermieden werden, besonders bei
reinem Titan.

Die Praparationszeit hangt von der
Probenoberflache und der Legierung
ab. Je grofser die Probe und je reiner
das Titan um so langer die Polierzeit mit
der Siliziumdioxid-Wasserstoffperoxid-
Mischung, was bis zu 10 Minuten dauern
kann, fir ganz reines Titan sogar bis zu
45 Minuten. Die Oberflache einer

gut polierten, ungeatzten Titanprobe
erscheint im Lichtmikroskop weifs, und
man mufs so lange polieren bis dieses
Stadium der Oberflache erreicht ist.

Durch den sehr sorgfaltigen Herstel-
lungsprozess sind Titan und seine
Legierungen sehr sauber. Das bedeutet,
dass kleine, schwarze Punkte auf einer
polierten Probenober-flache keine
Verunreinigungen oder Gefligebestand-
teile darstellen, sondern dass es sich
dabei um Uberreste der mechanischen
Verformung vom Schleifen handelt.

Das chemisch-mechanische Polieren
mufs so lange fortgesetzt werden bis
diese Artefakte entfernt sind. Wenn

die Oberflache gut poliert ist kann man
ohne Atzung im polarisierten Licht das
Geflige sehen (siehe Abb. 8). Tabelle 1
enthalt eine generelle, automatische
Praparationsmethode fiir Titan und
Titanlegierungen, fir 6 un-eingebettete

Metallografische Praparation von Titan

ol

Proben, 30 mm Durchmesser, im Halter
eingespannt. Bitte beachten, dass die
Polierzeit von der Reinheit des Titan und
der Probengrofse abhangt.

Hinweis: Bei der Verwendung von
Siliziumdioxid (OP-S) ist zu beachten,
dass das Poliertuch vor dem Polieren
zuerst angefeuchtet werden mufs.
Aufderdem ist es wichtig, dass man

am Ende des Poliervorgangs, ungefahr
10-15 Sekunden bevor das Poliergerat
anhalt, Wasser aufgedreht werden
muss, das OP-S von Proben, Halter

und Tuch wascht. Danach werden die
Proben einzeln unter flieffendem Wasser
gereinigt, mit Ethanol abgespiilt und mit
einem starken Luftstrom getrocknet.
Falls OP-S Reste auf den Proben zuriick-
bleiben muss die Reinigung wiederholt
werden. Effizient und reproduzierbar
kénnen Proben mit der automatischen
Reinigungsstation Lavamin gereinigt
werden.

Abb. 7: Titan nach Diamantpolitur mit 3 pm mit
Verformung und Kratzer.

Abb. 8: Querschliff einer Stange aus Reintitan,
elekrolytisch poliert, polarisiertes Licht, 2700x
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SCHWIERIGKEITEN
BEI DER
PRAPARATION

VON TITAN

Als Alternative zum mechanischen
Polieren kann das elektrolytische
Polieren empfohlen werden, besonders
wenn schnelle Ergebnisse gewtinscht
sind.

Die elektrolytische Poliermethode eignet
sich besonders aus folgenden Griinden:
Schnelligkeit der Ergebnisse, einfache
Durchflihrung, und Reprodu-zierbarkeit.
Aufderdem hinterlafst das elektro-
lytische Polieren keine mechanische
Verformung auf der Probenoberflache.
Das kann besonders bei der Anwendung
in der Forschung interessant sein. o
Legierungen die ein homogenes Geflige
haben, sind besonders zum elektro-
lytischen Polieren geeignet, aber auch
o-B Legierungen kdnnen elektrolytisch
poliert werden. Zum elektrolytischen
Polieren mufs die Probenoberflache

bis zur Kérnung 1200 vorgeschliffen
werden. Tabelle 2 enthalt eine generelle
Methode zum elektrolytischen Polieren
von Titan und Titanlegierungen. Nach
dem elektrolytischen Polieren kann die
Probe mit polarisiertem Licht betrachtet
werden, oder chemisch geatzt werden
(fiir Atzmittel siehe ,,Atzen und Gefiige-
interpretation®).

Tabel 2 - Praparationsmethode

Automatische
Reinigungsstation

Elektrolytische Praparation - Struers LectroPol-5

Tabel 3 - Elektrolytisches Polieren

Schleifen
o &
STUFE I_rr 6 (Y P Gerit: LectroPol-5
O Unterlage Foil/Paper MD-Largo MD-Chem Elektrolyt: A3
T SiC Diamant Kolloidales SiO o
@] Abrasiv y? 2 Ma;‘slgtte:aus 1 cm?
Grole  #320 9 um 0.04 pm schnitt:
/..  Suspension/ DiaPro ex . e
& ) Schmiermittel Wasser Allegro/Largo 9 OP-S Temperatur: Room temperature 18-20°C
‘:) UpM 300 150 150 cchuieaskelt; 10-15
=\ Kraft [N]/ . i
Vo Probe 15 20 20 Spannung: 35-45V
@ Zeit (Min.) Bis plan 5 25 (oder langer) Zeit: 20-30 sec.

Tabelle 2 zeigt eine allgemeine, automatische Praparationsmethode fiir reines Titan mit 6 nicht eingebetteten Proben mit 30 mm

@, fest eingespannt. * 80% OP-S +10% H,0, (30%) + 10% NH,OH (25%)

Tabelle 3 zeigt eine allgemeine, automatische
Praparationsmethode fiir reines Titan mit 6 nicht
eingebetteten Proben mit 30 mm @, fest eingespannt.


https://webshop.struers.com/our-products/grinding
https://webshop.struers.com/default/search?query=MD-Largo&page=1
https://webshop.struers.com/default/search?query=MD-Chem&page=1
https://www.struers.com/en/Products/Electrolytic-Preparation/Electrolytic-equipment/LectroPol
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ATZEN UND

GEFUGEINTERPRETATION

Wie schon erwahnt, kann die Pro-be-
noberflache eines gut polierten
Titanschliffs im ungeatzten Zustand im
polarisierten Licht betrachtet werden.
Der Kontrast bei dieser Beleuchtungs-
art ist nicht immer ausgepragt, aber
ideal um zu kontrollieren ob die Politur
ausreichend ist.

Die am haufigsten verwendete Atzung
fur Titan ist die nach Kroll:

« 100 ml Wasser

 1-3 ml Flufssaure

 2-3 ml Salpetersaure

Die Konzentration kann je nach Legie-
rung variieren und kann dementspre-
chend angepasst werden. Die -Phase
wird dunkelbraun gefarbt.

Mit der Atzung nach Weck kann Titan
auch farbgeatzt werden:

» 100 ml Wasser

* 5 g Ammonium-bifluorid

Metallurgie und Gefiige

Kommerzielles Titan und Titanlegie-
rungen sind in 4 Gruppen unterteilt:
kommerzielles reines Titan; o- und

o- ahnliche Legierungen wie Ti-6Al-2Sn-
4Zr-2Mo; o/ B Legierungen von denen
Ti-6Al-4V die bekannteste ist; B-
Legierungen mit hohem Vanadium-,
Chrom- und Molybdangehalt.

Abb. 9: Kornstruktur eines Reintitan,
polarisiertes Licht, 100x

Titan liegt unterhalb von 882°C als
hexagonales a-Titan vor, oberhalb dieser
Temperatur geht es in kubisch raum-
zentriertes B-Titan Uber.

Diese Umwandlung erméglicht Legierun-
gen mit o-, B- oder a/B-Mischgefligen
und die Méglichkeit fir Warmebe-
handlungen und thermo-mechanische
Behandlungen.

Der Zusammenhang zwischen Warm-
umformung, Warmebehandlung,

Geflige und Materialeigenschaften in der
Herstellung von Titan ist sehr komplex.
Im Folgenden werden nur einige der
herkémmlichsten Arten von moéglichen
Titangefligen beschrieben.

Es gibt vier Gruppen von handelsiibliche
Gulten von Titan und Titanlegierungen:
Reintitan, o und ,near a“ Legierungen,
wie Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo; a-f3 Legierun-
gen, von denen Ti-6Al-4V die bekann-
teste ist, und B Legierungen die einen
hohen Anteil von Vanadium, Chrom und
Molybdan enthalten.

Abb. 9 zeigt das o Geflige eines Rein-
titan welches durch Biegen verformt
wurde. Die Zwillingshildung durch die
mechanische Verformung ist deutlich zu
sehen.

SN R T ol -

Legierung, 400x

Abb.10: Geflige einer geschmiedeten - Ti-6Al-4V

Abb.10 zeigt das a-3 Geflige einer ge-
schmiedeten Ti-6Al-4V Legierung eines
orthopadischen Implantats, Atzung nach
Kroll.

Abb.11 zeigt das a-p Geflige einer
Ti-6Al-4V Legierung mit einer weifsen
»0-case” Schicht. Atzung nach Weck.
Obwohl die Warmumformung unter
kontrollierter Atmosphare ablauft, kann
Titan schon bei niedrigen Temperaturen
Sauerstoff aufnehmen, welches zu einer
harten Randschicht fihrt, ,,a-case
genannt. Diese sprode Schicht kann nur
mechanisch entfernt werden. (Hinweis:
Mit der Atzung nach Kroll kann ,,a- case”
nicht sichtbar gemacht werden, sondern
nur mit der Biflourid Atzung).

In der Abb.12 ist das B-Geflige eines
Langsschnitts durch eine Platte zu
sehen, die Legierung ist Ti-15V-3Al-
3Sn-3Cr. Sie wird in der Luftfahrt wegen
ihrer hervorragenden mechanischen
Eigenschaften verwendet. Atzung:
Anlaufatzung.




ZUSAMMENFASSUNG

Titan ist ein sehr zahes Metall mit hoher
Festigkeit bei geringer Dichte, und aus-
gezeichneter Korrosionsbestandigkeit
und Biovertraglichkeit. Seine Zahigkeit
verlangt eine bestimmte metallografi-
sche Praparation, wie die Verwendung
von speziellen Trennscheiben und
chemisch-mechanisches Polieren mit
einer Mischung aus Siliziumdioxid und
Wasserstoffperoxid. Diese erprobte
Poliermethode ergibt auf automatischen
Geraten gleichmafsig gute und reprodu-
zierbare Ergebnisse.

Abb.11: o-B Ti-6Al-4V Legierung mit einer weifsen, sproden ,,o case”

Randschicht, 50x

APPLICATION NOTE

Metallografische Praparation von Titan

Bill Taylor,
Struers Ltd, Glasgow

Elisabeth Weidmann,
Struers A/S, Kopenhagen

Danksagung:

Wir bedanken uns bei der Fa. Aesculap,
Tuttlingen, Deutschland, flr spezifische
Informationen lber Titan, und die Erlaub-
nis zur Wiedergabe der Abb. 5, 6 und 11.
Wir bedanken uns bei Wah Chang North,
Albany, Oregon, USA, fiir das zur Ver-
fligung gestellte Probenmaterial, und

Hr. Paul Danielson von Albany Research
Center, Albany, Oregon, USA, fir die
Farbphoto-graphien auf der ersten Seite
und Abb. 12.

Wir danken der Fa. Lindberg, Aabyhoj,
Danemark fiir die Erlaubnis zur Wieder-
gabe des Brillenmodells Air Titanium,
und Experience Music Project, Seattle,
USA fiir die Wiedergabe von Abb. 4.

Bibliografie:

Metals Handbook, Desk edition, ASM,
1984

17.03.2023 /62240202

Detail eines Brillengestells aus Titan. Die hohe
Festigkeit und Zahigkeit von Titan machen
Schrauben und Loten an diesen Brillengestellen
unnotig.

Abb.12: (3 Geflige einer Ti-15V-3Al-3Sn-3Cr Legierung,
Anlaufatzung, 50x
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