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1. Zusammenfassung

An den aus dem Tank entnommenen Proben B1, C1 und D1 (1.4301spezifiziert) wurden zur
genauen, redundanten Bestimmung der Elementzusammensetzung jeweils eine RFA-, eine
OES- und eine ICP-Analyse vorgenommen. Desweiteren wurde der a-Anteil der Proben
rontgenografisch bestimmt, sowie eine metallografische Untersuchung des Gefiiges
vorgenommen.

e Die mit der ICP gemessenen Ni-Werte liegen aul3erhalb der in der Spezifikation eines
1.4301 festgelegten Werte.

¢ Die Innenseiten der Proben weisen einen a-Anteil auf, der wesentlich hdher ist, als auf
den AuRenseiten.

e Die metallografische Untersuchung zeigt, dass der durch die Kaltverformung induzierte
Martensit im gesamten Probenquerschnitt vorhanden ist. Im Bereich der Innenoberfla-
che ist der Verformungsmartensit hoher konzentriert, an der auf3eren Oberflache ist er
dagegen wenig vorhanden.
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2. Aufgabenstellung

An einer Edelstahlverkleidung (1.4301spezifiziert) wurden nach dem Reinigen gleichméaRig
tber die gesamte Oberflache verteilte Korrosionsrickstande festgestellt. Laut Abnahmezeug-
nis ist der Werkstoff korrosionsbestandig. Ziel unserer Untersuchung ist es, den Werkstoff
hinsichtlich seiner chemischen Zusammensetzung zu analysieren, sowie rontgenografisch
und metallografisch das Mikrogeflige festzustellen und somit die Schadenursache zu er-
mitteln.

Im Mai 2010 wurden vom Kunden vier Proben aus den von uns festgelegten Bereichen des
Bauteils enthommen, um den Werkstoff im Labor eindeutig zu bestimmen und das Gefilige
metallografisch sowie kristallografisch néher zu untersuchen.

|
Abbildung 1: Querschnitt des Bauteils mit Probenahmestellen. Bauteil, Innenansicht:
Probenentnahmestellen mit Mal3angabe in cm. Die Rundproben haben einen Durchmesser
von 8 cm und wurden so getrennt, dass sich pro Probe vier 90° Segmente mit der
Bezeichnung 1-4 ergaben.

Ziel der beauftragten Untersuchung ist es, den Werkstoff durch Elementanalytik an den
erhaltenen Proben mittels unterschiedlicher Verfahren (RFA, OES und ICP) zu analysieren,
den a-Anteil des Gefiliges innen und auf3en via rontgenographischer Phasenanalyse zu
messen, sowie die Geflgeausbildung im metallografischen Schliff festzustellen.

3. Erhaltene Proben
Von den vier entnommenen Proben wurden der GWP folgende Segmente fiir die Untersu-

chungen zur Verfigung gestellt.

Tabelle 1: erhaltene Proben

Eingang GWP-#  Kunden-# Bez. Bemerkung

14.06.2010 1 Bl Bl 90 ° Segmente mit Radius 40 mm, vom Bauteil enthommen
14.06.2010 2 C1 C1 90 ° Segmente mit Radius 40 mm, vom Bauteil enthommen
14.06.2010 3 D1 D1 90 ° Segmente mit Radius 40 mm, vom Bauteil enthommen
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4. Untersuchungen
Die Untersuchungen wurden vom 2010-04-20 bis 2010-06-20 durchgefihrt.

4.1. Rontgenographische Phasenanalyse

An den Proben wurde der Volumenanteil an Alpha- und Gammakristallen réntgenographisch
mit CrKa-Strahlung bestimmt. Die Messungen erfolgten an der Innen- und Aul3enseite der
Proben. Vor den Messungen fiel auf, dass die Innen- und AulR3enseiten der Proben un-
terschiedlich stark magnetisch sind, was auf Unterschiede im Alphaanteil schliel3en lasst.

Messparameter:
Gerat: XStress 3000 Belichtungszeit: 200 sec.
Anzahl der Winkel: 1 Winkel: 0°

Beschleunigungsspannung 30 kV Réhrenstrom: 6.7 mA
Kollimator: 3 mm
Peak- Fit: Gauss

Tabelle 2: Ergebnisse der rontgenographischen Phasenanalyse.

GWP-# Kunden-# Alpha Innenseite in Volumen-% Alpha Aul3enseite in Volumen-%
1 Bl 17,1 8,8
2 C1 22 10,4
3 D1 20 3,5
Referenz* 4,6

*Zum Vergleich wurde der Alphaanteil an einer Referenzprobe bestimmt.

Bei dem GWP- Standard Nr. 25 handelt es sich um einen 1.4301Stahl mit einem Ni- Gehalt
von 10.28% und einem Cr-Gehalt von 18,89%.

4.2. Metallographische Untersuchungen

Aus den Segmenten B1, C1, und D1, wurde jeweils eine Probe zur metallografischen Unter-
suchung durch langsames, gekihltes Trennen entnommen, eingebettet und entsprechend
prapariert. AnschlieRend wurde die Probe B1 mit dem Atzmittel Lichtenegger und Bloech
kontrastiert, um den Deltaferrit und seine Verteilung in der Probe sichtbar zu machen.

Nach erneuter Praparation wurden alle Proben mit dem Atzmittel Beraha Il geatzt, welche
den Verformungsmartensit sichtbar machen soll.

Tabelle 3: Auswertungen der Schliffe

GWP-# Kunden-# Ergebnis Bild

Austenitisches Grundgefuge mit Gleitlinien, welche auf eine starke Kaltver-

formung hinweisen. Zur neutralen Faser hin ist das Geflige stark geseigert. L3
1 B1 Bei hoherer VergroRerung wird der weifd kontras:[ierte Deltaferrit sichtbar, der 4-6

grof3tenteils zeilig angeordnet ist. Die Beraha Il Atzung zeigt den blau oder

braun schattierten Verformungsmartensit, der sich vor allem auf der Innensei- 7.8

te der Probe zeigt.
Austenitisches Grundgefuge mit Gleitlinien, die auf eine starke Kaltverformung

2 C1 hinweisen. Auf der Innenseite der Probe wird ein verformungsmartensitreicher 9 -12
Saum sichtbar.
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GWP-# Kunden-# Ergebnis

Bild

3 D1

Austenitisches Grundgeflige mit Gleitlinien, die auf eine starke Kaltverformung
hinweisen. Auf der Innenseite der Probe wird ein verformungsmartensitreicher 13 - 14
Saum sichtbar.

4.3. Bestimmung der chemischen Zusammensetzung mittels Rontgenfluoreszenz-

analyse

Prifdatum: 2010-05-20

Systemparameter:

Gerat:
Praparation:
Probe:
Messung:
Auswertung:
Methode:

Tabelle 4: Ergebnisse

Siemens SRS 3000, Rh-Anode, bis 60kV

Keine
Metall
Rontgenfluoreszenz, wellenlangendispersiv

Programm SpektraP'Vs, quantitativ, Elemente in Massen-%
his08, 8 mm Goldblende, Vakuum

Kunden # C* Si Mn Cr Ni Mo Cu Nb S* P Co \% Fe
B1 0,0305 0,49 1,39 17,87 8,07 0,29 0,37 0,002 0,0070 0,018 0,205 0,076 Rest
Cc1 0,0288 050 1,39 18,11 7,94 0,29 0,36 0,002 00063 0,022 0,202 0,076 Rest
D1 0,0296 0,37 1,39 18,16 7,94 0,29 0,36 0,002 00058 0,018 0,197 0,077 Rest

Standard soll 1,19 0,53 18,35 9,11 043 019 06
675 ist 1,13 051 18,85 8,98 039 019 059

* Die Werte fur Kohlenstoff und Schwefel wurden mit einem ELTRA CS-2000 C-S-Analysator

ermittelt.

4.4. Bestimmung der chemischen Zusammensetzung mittels Funkenemissions-
Spektrometrie (OES)?

Prufdatum: 2010-05-25

Bestimmung der chemischen Zusammensetzung der Proben B1, C1 und D1durch OES-
Spektralanalyse aus drei Einzelmessungen.

Tabelle 5: Ergebnisse aus der EOS-Analyse

Kunden # C Si Mn Cr Ni Mo Cu Nb S P Co \% Fe
B1 0,029 0,36 142 18,09 8,01 0,32 0,36 0,044 00070 0,010 0,205 0,078 Rest
C1 0,029 0,37 1,42 18,12 8,05 0,33 0,36 0,045 0,0063 0,010 0,202 0,077 Rest
D1 0,029 0,36 142 18,12 7,99 0,33 0,36 0,046 00058 0,010 0,197 0,077 Rest
Sollanalyse < < < 17,5-  8,0- < <
X5CrNi1810 0,070 1,00 2,00 19,50 10,5 0,015 0,045
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4.5. Bestimmung der Elemente Chrom und Nickel mittels ICP-Analyse

Die Proben B1, C1 und D1 wurden beim Max-Planck-Institut fir Eisenforschung mittels ICP-
OES (Inductively Coupled Plasma Optical Emission Spectrometry) hinsichtlich ihrer Gehalte
an den Elementen Chrom und Nickel bestimmt.

Tabelle 6: Ergebnisse aus der ICP-Analyse

Kunden-# % Cr+0,1% % Ni % 0,05 %
B1 17,9 7,88
C1 18,0 7,93
D1 17,7 7,77

Der maximale Fehler bei dieser Analyse liegt im Chromgehalt bei + 0,1% und im Nickelgehalt
bei + 0,05%. Die gemessenen Nickelwerte liegen aul3erhalb der Spezifikation eines 1.4301.

5. Ergebnis

e Die Materialanalysen mittels RFA und OES ergaben fir die einzelnen Proben Nickel-
gehalte von 7,94 % - 8,07 %. Die ICP-Analyse ergab einen Nickelgehalt von 7,82 -
7,98 %, Fehlertoleranzen der Mal3systeme bereits bericksichtigt.

o Die rontgenografische Messung des a-Anteils zeigt, dass dieser auf den Innenseiten
der Proben wesentlich héher als auf ihren AuRenseiten ausfallt. Die Au3enseiten ent-
halten einen a-Anteil von 3,5 % - 10,4 %, wahrend auf den Innenseiten mindestens
17,4 % bis maximal 22 % vorliegen.

¢ Die metallografische Untersuchung zeigt, dass der Deltaferrit zeilig angeordnet und
gleichmafiig innerhalb des Probenquerschnitts verteilt ist.

e Der hohere a-Anteil auf der Innenseite der Proben ist auf einen hoheren Anteil von
Martensit zurtickzufuihren, der durch Kaltverformung induziert wird.

6. Bewertung

e Das Element Nickel ist im metastabilen 1.4301 fir die Stabilisierung der Phase Auste-
nit verantwortlich. Ein zu geringer Nickelgehalt begtinstigt die Umwandlung des Auste-
nits in Martensit bei Kaltverformung.

e Der martensitische Anteil im Werkstoff neigt dazu korrosionsschitzende
Passivschichten minder gut auszubilden, als die austenitische Phase.

o Wir empfehlen die Korrosionsbestandigkeit anhand geeigneter Laborversuche (Einfluss
von Oberflachenglte und Passivierung) an den vorliegenden Proben zu verifizieren.

Zorneding, den 25.06.2010

i.A. Max Diedering
Technische Leitung
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Bildanhang

Bild 1: LIM-Aufnahme
Probe 1 (B1), AuRenseite

Ubersicht, geatztes Gefiige, neutrale Faser mit starker Seigerung im oberen
Bildrand

Bild 2: LIM-Aufnahme
Probe 1 (B1), Innenseite

Ubersicht, geatztes Gefiige, neutrale Faser mit starker Seigerung im unteren
Bildrand
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Bild 3: LIM-Aufnahme
Probe 1 (B1), AuRBenseite

Austenitisches Gefiige mit vielen Gleitlinien die die Verformung anzeigen.

auftrag\12351PAUNLIM\12351PAU_B1_LIM_06.jpg

Bild 4: LIM-Aufnahme
Probe 1 (B1) Probenmitte

Ubersicht tiber das austenitische Grundgefiige mit einzelnen Deltaferritinseln
(weild gefarbt)




© GWP mbH 2016 SO technische Mitteilung REV09

X:\Organisation\Marketing\technische Mitteilungen\Korr 20100625 Korrosionsschaden an Bierlagertanks\GWP Technische Mitteilung 20100625 Korrosionsschaden an Bierlagertanks

Technische Mitteilung

Seite 9 von 13 Seiten

GWP

X:\Auftrag\12351PAU\LIM\12351PAU_B1_LIM_05.jpg

Bild 5: LIM-Aufhahme
Probe 1 (B1), Probenmitte

Austenitisches Grundgefiige mit wenig Verformung, zeilig angeordneter
Deltaferrit (weil3e Phase)

auftrag\12351PAU\LIM\12351PAU_B1_LIM_10.jpg

Bild 6: LIM-Aufnahme
Probe 1 (B1), Probenmitte

Austenitisches Grundgeflige mit wenig Verformung, zeilig angeordneter
Deltaferrit (weil3e Phase)
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Bild 7: LIM-Aufnahme
Probe 1 (B1), AuRBenseite
Austenitisches Gefuge mit Gleitlinien

X:\Auftrag\12351PAU\LIM\12351PAU_B1_LIM_13.jpg

Bild 8: LIM-Aufnahme

Probe 1 (B1), Innenseite

Starke Konzentration von Verformungsmartensit bis zu einer Tiefe von
500 pm
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Bild 9: LIM-Aufnahme
Probe 1 (C1), AuRRenseite
Geflige enthélt geringen Anteil von Verformungsmartensit auf der Auf3enseite

X:\Auftrag\12351PAU\LIM\12351PAU_C1_LIM_02.jpg

Bild 10: LIM-Aufnahme
Probe 1 (C1), Innenseite

Austenitisches Grundgeftige mit hohem Anteil von Verformungsmartensit auf
der Tankinnenseite
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Bild 11: LIM-Aufnahme
Probe 1 (C1), Innenseite
Verformungsmartensitverteilung im Bereich der Innenseite

X:\Auftrag\12351PAU\LIM\12351PAU_C1_LIM_04.jpg

Bild 12: LIM-Aufnahme
Probe 1 (C1), Innenseite
Verformungsmartensit im Detail
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