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Preparatyka w metalografii elektronowej

W  p racy  om ów iono szereg  w spółczesnych  m etod  p re p a ra ty k i, stosow anych  w  b a 
d an iac h  m eta lo g raficzn y ch  p rzep ro w ad zan y ch  przy  użyciu  m ik ro sk o p u  elek tronow ego. 
P o d an o  w  k ró tk im  u jęc iu  sposoby p rzy g o to w y w an ia  p re p a ra tó w  ze zgładów  m e
ta lo g raficzn y ch , przełom ów , ja k  rów nież  w y k onyw an ie  p re p a ra tó w  n ad a ją cy ch  się 
do bezpośredn ie j o b se rw ac ji w  m ik roskop ie  e lek tronow ym . Zam ieszczono rów nież  
w y n ik i w łasn y ch  bad ań .

Postępy, jakie poczyniła m ikroskopia elektrono'wa od czasu, gdy w  r. 
1939 pojawił się pierw szy seryjnie budowany mikroskop firm y Siemens, 
zbliżają ją już dzisiaj pod wieloma względami do teoretycznych granic 
możliwości. Chodzi tu  przede wszystkim  o zdolność rozdzielczą m ikro
skopu, k tórej graniczna osiągalna wartość związana ze zjawiskiem  aber
racji sferycznej wynosi około 4 A. Produkowane są już dziś mikroskopy 
do badań w prom ieniach przepuszczanych, osiągające zdolność rozdziel
czą około 15 A (M etropolitan Vickers EM6, Akashi JEM4 i 5, Philips 
EM100), a w  pew nych szczególnych w arunkach otrzym ano już wartość 
6 A (Siemens Elmiskop). Są to więc wielkości rzędu odległości między- 
atomoiwych w siatkach krystalograficznych.

Pomimo to jednak w  praktyce badań m etalograficznych możliwości, 
jakim i dysponują m ikroskopy nowoczesnej konstrukcji, nie są praw ie 
nigdy wykorzystyw ane. Przew ażająca część badań oparta  jest na obser
w acjach przy^powiększeniach 10 000 -1- 20 000 X. Jeżeli przyjąć naw et tę 
ostatnią wartość i zdolność rozdzielczą oka ludzkiego (przy norm alnej od
ległości w idzenia 250 mm) równą ~  0,2 mm, to w ystarczającą wartością 
zdolności rozdzielczej m ikroskopu okaże się 100 A.

Przyczyną takiego stanu rzeczy jest z jednej strony  często spotykana 
trudność in terp retacji zdjęć elektronowych, zm ierzająca do stosowania 
m niejszych powiększeń dla łatwiejszego nawiązania do obrazo'w znanych
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z m ikroskopu optycznego. Poza tym  sam cel przeprowadzanych badań 
nie zawsze wym aga m aksym alnych osiągalnych powiększeń.

Z drugiej jednak strony  zasadniczym czynnikiem  ograniczającym  mo
żliwości wykorzystania zdolności rozdzielczej mikroskopu są trudności 
preparatyki. M ikroskopy typu emisyjnego i do badania w  promieniach 
odbitych mimo ciągłego postępu w ich budowie pozostają jeszcze w  tyle 
za mikroskopem o prom ieniach przechodzących, osiągając w  najlepszym  
razie zdolność rozdzielczą d =  300 Ä dla mikroskopu o promieniach od
bitych [1] i około 500 A dla mikroskopu emisyjnego [2]. W dalszym  więc 
ciągu podstawowym  narzędziem  w  m etalografii elektronowej jest m ikro
skop pracujący przy prom ieniach przechodzących, w  którym  przy napięciu 
przyśpieszającym  około 100 kV grubość p reparatu  nie może przekraczać 
500 -i- 1000 A.

Oznacza to poza pewnym i szczególnymi przypadkami, o których mowa 
będzie później, konieczność zadowolenia się pośrednią obserwacją bada
nych m ateriałów , tj. obserwacją odcisków (replik), cienkich błonek, od
tw arzających zarys badanych powierzchni.

Metodzie tej, wprowadzonej przez M ahla w  r. 1940 zawdzięcza m eta
loznawstwo wiele swoich osiągnięć.

Przez stopniowe udoskonalanie m etod preparatyki było możliwe co
raz dokładniejsze opisy'wanie s tru k tu r m etali i zachodzących w nich 
zmian. I tak gdy w r. 1941 R. F. Mehl zajm ował się s truk tu ram i o w iel
kości szczegółów rzędu 300 -r- 500 A, dzisiejsze techniki preparow ania 
pozwalają już w  niektórych przypadkach na rozpoznanie szczegółów 
rzędu 20 -=- 30 A, jakkolwiek osiągnięcie tych wartości nie jest jeszcze 
bynajm niej łatwe. W każdym  razie rozpowszechnienie prostych metod 
preparatyki i uproszczenie obsługi sprawiło, że mikroskop elektronow y 
przestał być narzędziem  tylko uczonego pracującego w laboratorium  na
ukowym, a stał się przyrządem  niezbędnym  w laboratoriach m etalogra
ficznych, naw et przemysłowych.

Celem niniejszej pracy nie jest opisanie wszystkich m etod preparatyki 
stosowanych w m etalografii elektronow ej. Ilość ich, a raczej ich odmian 
jest tak wielka, że zadanie takie wymagałoby bardziej obszernej publi
kacji, k tóra jest planow ana x). Różnorodność ta  pochodzi także z faktu, 
że każde laboratorium  czerpiąc z w łasnych doświadczeń ąsiłuje w ypra- 
colwać własne m etody pracy, przy czym  różnice w  efektach różnych mo
dyfikacji tej samej m etody nie zawsze pozwalają na przyznanie zdecy
dowanej wyższości jednej nad drugą. Będzie więc tu  jedynie chodziło

1 W  K a ted rze  M eta loznaw stw a Pol. Sl. odbył się w  lipcu  1956 r. K urs p re p a 
ra ty k i m ik ro sk o p ii e lek tro n o w ej, p row ad zo n y  przez D ip l.-P hys. D. Schulzego z F o r
sc h u n g s in s titu t f ü r  M eta llische  S p ez ia lw erksto ffe  w  D reźnie. W ykłady  i ćw iczenia 
tego  k u rsu  zostaną  opublikow ane.
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0 podanie m etod najczęściej obecnie stosowanych w pracach m etaloznaw
czych, możliwie łatw ych do zrealizowania i sprawdzonych pod względem 
dokładności odwzorowywania badanych powierzchni.

W dalszym ciągu omówione zostaną:
1. przygotowanie zgładów m etalograficznych,
2. wykonyw anie odcisków ze zgładów,
3. wykonyw anie odcisków z przełomów,
4. przygotowyw anie innych preparatów .

1. Przygotowywanie zgładów metalograficznych

O ile w  stadiach początkowych przygotowanie próbek do badań za 
pomocą m ikroskopu elektronow ego nie odbiega od zwykłej procedury 
w stępnej obróbki zgładów, o tyle w m iarę dalszego postępow ania wyko
nyw ane zabiegi muszą być znacznie bardziej staranne i dokładniej kon
trolowane. Odnosi się to  źwłaszcza do końcowego polerowania, traw ienia
1 m ycia próbek.

Polerow anie powinno wytworzyć idealnie gładką powierzchnię próbki. 
Ogólnie przyjęło się tu ta j polerowanie mechaniczne, polerowanie elek
trolityczne pomimo wielu swoich zalet znalazło stosunkowo mniejsze 
rozpowszechnienie. Z polerowaniem  elektrolitycznym  wiąże się bowiem 
zawsze pew ien efekt traw ienia, k tóre w  poró'wnaniu do wym aganego jest 
zwykle za głębokie. Z podobnych względów podkom isja do spraw  m ikro
skopii elektronow ej Am erykańskiego Stowarzyszenia Badania M ateria
łów (ASTM) zaleciła w  kierow anych przez siebie pracach nad struk turam i 
stali stosowanie polerowania mechanicznego we wszystkich możliwych 
przypadkach [4], Oczywiście konieczna jest jak  najdalej posunięta dbałość 
celem  usunięcia odkształconej 'warstewki powierzchniowej (kilkakrotne 
kolejne traw ienie i polerowanie). Być może jednak, że w  związku z dal
szym rozwojem  w budowie przyrządów  spraw a ta  ulegnie zmianie. O stat
nio firm a C. Zeiss-Jena zadem onstrowała nowe urządzenie do elek tro li
tycznego polerowania, zezwalające na kontrolę ciągłą polerowania i t ra 
w ienia przez bieżącą obserw ację mikroskopową. W tych w arunkach 
polerowanie elektrolityczne może okazać się bardziej przydatne niż m e
chaniczne. Innym  koniecznym  'warunkiem  jest zachowanie możliwie jak 
najskrupulatniejszej czystości, a szczególnie bardzo dokładne przemycie 
próbek przed traw ieniem .

Traw ienie zgładów jest najw ażniejszą czynnością ich przygotowania. 
Chodzi o stw orzenie reliefu powierzchni bez pozostawiania produktów  
reakcji w  jakiejkolw iek postaci jak  również bez wprowadzania nadm ier
nej chropowatości powierzchni. Od ostatniego postulatu zdarzają się
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czasem odstępstwa, np. gdy poprzez głębsze traw ienie m ają być u jaw 
nione różnice 'w orientacji krystalograficznej bloków wchodzących w  skład 
poszczególnych ziarn. Reagowanie odczynnika z m etalem  powinno być 
selektywne tak  jak  przy zwykłych m etodach mikroskopowych, tzn. od
czynnik działając na pewne fazy nie powinien naruszać innych.

Trawienie dla potrzeb m etalografii elektronow ej powinno być raczej 
słabe w  porównaniu ze zwykle stosowanym. Płytsze traw ienie, jakkolwiek 
zmniejsza kontrastowość obrazów przy niektórych metodach wykonyw a
nia replik, u łatw ia jednak ich oddzielanie od powierzchni zgładu bez nad
m iernej deformacji. Poza tym, jak  stw ierdzono [4], przedłużanie czasu 
traw ienia daje fałszywy obraz drobnych szczegółów s tru k tu ry  zmieniając 
ich kształt i wielkość oraz uniem ożliwiając dokładne pomiary.

Traw ienie może być zarówno chemiczne, jak i elektrochemiczne, cza
sem stosowane są inne m etody jak traw ienie cieplne — utlenianie w  pod
wyższonych tem peraturach  — lub częściowo odparowywanie w  próżni [5] 
oraz bom bardowanie jonowe w  rozrzedzonych gazach [11].

Odczynniki chemiczne stosowane najczęściej w  badaniach stali zesta
wiono w tabl. 1. Jak  w ykazują wyniki doświadczeń [6], przez dodatek 
substancji powierzchniowo aktyw nych można w  pewnym  zakresie mody
fikować działanie odczynnikó'w uzyskując lepszą możliwość doboru właś
ciwego sposobu traw ienia do konkretnego zadania.

T a b l i c a  1
Odczynniki mikroskopowe do trawienia stali w  badaniach na mikroskopie

elektronowym

Lp. S k ład  odczynnika D zia łan ie  i zastosow an ie

1 R oztw ór a lkoholow y kw asu  azo to
w ego

1% H N 0 3 w  95% 
a lkoho lu  ety low ym

U m ożliw ia w y raźn ie jsze  odróżnien ie  f e r 
ry tu  od m arten zy tu . R zadziej stosow any 
ze w zg lędu  n a  tw o rzen ia  n a  pow ierzchn i 
b łcn ek  tlenkow ych

2 R oztw ór alkoholow y k w asu  p ik ry - 
now ego

4 g n a  100 cm 3 95% 
a lkoho lu  ety low ego

D la s t ru k tu r  fe rry ty czn o -cem en ty to - 
w ych. P ozostaw ia  rów ną, g ład k ą  p o 
w ierzchn ię  fe r ry tu

3 R oztw ór ch lo rk u  żelaza 
1% F eC l3 i  2% HC1 w  95% 

a lkoho lu  ety low ym

D la u jaw n ien ia  w ew n ą trzz iam o w ej s t r u 
k tu ry  fe r ry tu . W yw ołu je  duże k o n tra s ty  
pom iędzy fe rry te m  a  cem en ty tem , po 
w o d u je  jed n ak  d użą  chropow atość po 
w ierzchn i fe r ry tu

4 1% ro z tw ó r H N 0 3 ja k  w  pu n k c ie  1 
0,5% ch lo rku  ze firan u  *

D la s t ru k tu r  s ta li  h a rto w an y ch , m a r te n -  
zyt z au s ten item  szczątkow ym

* F irm o w a  n azw a ro z tw o ru  ch lo rków  alk ilodw um ety lobenzylam onow ych .
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Przem yw anie, jakiem u poddawane są próbki po traw ieniu, powinno 
usunąć z powierzchni resztki odczynnika, nie powodując jednocześnie 
żadnych zmian korozyjnych. Dla stali do przem yw ania używane są zasad
niczo odczynniki bezwodne, jak m ieszaniny acetonu i alkoholu (metylo
wego lub etylowego), benzen itp. Suszenie przeprowadza się w  strum ieniu 
ciepłego powietrza.

Dla uniknięcia utleniania przechowywane zgłady polwinny być chro
nione przez pokrycie powierzchni roztworem  np. kolodium  w octanie 
amylowym. Rozpuszczalnik, wysychając pozostawia w arstew kę kolodium, 
k tó rą  łatw o jest w  razie konieczności usunąć zanurzając k ilkakrotnie 
kolejno w gorącej i zimnej wodzie i podważając lekko brzeg nożem. 
Naw et jeżeli wykonywanie odcisków następuje bezpośrednio po tralwie- 
niu próbki, opisane uprzednio nałożenie i zdjęcie ze zgładu błonki pla
stycznej jest nadal konieczne, zabieg ten usuwa bowiem z powierzchni 
resztki produktów  traw ienia i przypadkow e zanieczyszczenia, których 
obecność jest zawsze szkodliwa dla wykonyw ania i późniejszej trwałości 
odcisków. Przy badaniach s tru k tu ry  cienkich drutów , proszków m etalicz
nych itp . niewielkich powierzchni stosdwane jest zwykłe inkludow anie 
próbek. Od używanych do tego celu mas plastycznych wym aga się jednak 
szczególnych własności, przede wszystkim  odporności na  działanie w ięk
szości odczynników organicznych i kwasów używanych do traw ienia.

2. W ykonywanie odcisków ze zgładów

Zagadnienie wyboru właściwej m etody wykonania odcisku powierzchni 
zgładu w ym aga rozważenia kilku czynników. Są to:

1. Rodzaj m ateriału  badanego,
2. Rodzaj s tru k tu ry  i wielkość szczegółów, jakie m ają być obserwo

wane,
3. Odcisk jednokrotny czy też konieczność wykonania kilku odcisków 

z tego samego zgładu,
4. Łatwość in terp re tac ji otrzym anych obrazów.
Jak  już wspomniano, chodzi o opisanie m etod możliwie najprostszych, 

czasami jednak dodatkowym  czynnikiem  może być spraw a dostępności 
^odpowiedniej aparatury .

Metodą najszybszą, najłatw iejszą do zrealizowania, a jednocześnie po
zwalającą na  uzyskanie obrazów mikroskopowych najłatw iejszych 'w in 
terpretacji, jest metoda b e z p o ś r e d n i c h  o d c i s k ó w  p l a s t y 
c z n y c h  ( n e g a t y w o w y c h ) .  M etoda ta  została już opisana w  na
szym piśm iennictw ie [7], nie m a więc celu om awianie jej szczegółów
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(Szkic czynności podano na rys. 1). Była ona wprowadzona w  r. 1942 
przez Shaeffera i H arkera i od tej pory większości spostrzeżeń w  dzie
dzinie m etaloznawstwa, szczególnie stopów żelaza dokonano przy jej 
użyciu. W iele zasługi dla znorm alizowania techniki wykonyw ania odci
sków i przygotow ania zgładów położyła przez swoje prace X I Podkom isja 
Amerykańskiego Stowarzyszenia Badania M ateriałów  (ASTM) [4].

1

2

3

z

Rys. 1. K o le jność  czynności p rzy  w yk o n y w an iu  jednostopn iow ych  (bezpośrednich) 
odcisków  p las tycznych : 1 — N an iesien ie  ro z tw o ru  n a  b a d a n ą  pow ierzchnię . 2 — O d
paro w an ie  rozpuszczaln ika  i u tw orzen ie  blonki. 3 — O ddzielenie b łonki. W ykres p rzed 

s ta w ia  zaczern ien ie  (Z) p ły ty  fo tograficznej w  m ikroskop ie

Jako substancje tworzące błonki stosowane są przew ażnie nitrocelu
loza (Collodion, Zaponlack), Form w ar 1 (żywica poliwinylformalowa) oraz 
M owital 2, rozpuszczane w  octanie amylu lub  ety lu  (nitroceluloza) oraz 
w chloroformie. Stosowane stężenia roztworów wynoszą od 0,5 do 2% 
(przy czym przyjęło się określać 1% =  1 g/100 cm 3 rozpuszczalnika), 
zależnie od wym aganej grubości błonki. Cieńsze błonki pozwalają na o trzy
manie lepszej rozdzielczości 3 i lepszego kontrastu , w ym agają jednak 
bardziej delikatnych metod zdejm owania odcisku ze zgładu.

Błonki nitrocelulozowe dają nieco dokładniejsze odtwarzanie szczegó
łów badanej powierzchni, są jednak mniej w ytrzym ałe mechanicznie niż 
Form w ar i Mowital. Ten ostatni pozwala na uzyskiwanie bardzo kon tra
stowych obrazów bez żadnych dodatkowych zabiegów zwiększających 
kon trast (cieniowanie odcisków).

1 S h aw in ig an  P ro d u c ts  Corp. N ew  Y ork  City.
2 F a rb w e rk e  H öchst. W u p p e rta l — B arm en.
3 T erm in  „rozdzielczość” p rzy ję to  tu  jak o  ch a ra k te ry s ty k ę  k o n k re tn eg o  zd jęc ia  

lub  ob razu  w  m ikroskop ie  w  od różn ian iu  od „zdolności rozdzielczej” c h a ra k te ry 
zu jącej m ikroskop , p rzy  o p tym alnych  w aru n k ach  p racy . T erm iny  te  p o siad a ją  a n a 
logię w  językach  obcych: „ reso lu tio n ” i „reso lv ing  p o w er” (ang.), „A uflösung” i „A uf
lö sungverm ögen” (niem.).

in .'.'.1u O VV'J Lî
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Opisywany najczęściej „suchy” sposób oddzielania odcisków (za pomo
cą pokrytej klejem  taśm y papierowej) powoduje przew ażnie naderw ania 
i odkształcenia błonek. Inne sposoby, jak  chemiczne lub elektrochemiczne 
oddzielanie, pow odują w  zasadzie zniszczenie zgładu. Można jednak 
tego uniknąć pokryw ając w yschnięty na zgładzić odcisk dodatkową, grubą 
błonką wzm acniającą (przy zastosowaniu bardziej stężonego’ roztworu), 
k tó ra  po oddzieleniu razem  z odciskiem ze zgładu rozpuszczana jest w  sto
sownym rozpuszczalniku. Dla odcisków form warowych czy mowitalowyeh 
błonka wzm acniająca może być z nitrocelulozy, dla odcisków nitrocelu
lozowych zaś np. z polistyrenu rozpuszczonego w benzenie. Dla zabiegu 
oddzielania odcisków od błonek wzm acniających itp . stosowany jest sze
reg metod [8], W laboratorium  K atedry  M etaloznawstwa wykorzystyw a-

sia tka niklowa odcisk i błonka

“ T 2 T ---------------

rozpuszczalnik
- i

siatka (nośnik) 
preparatu

Rys. 2. U rządzen ie  d la  rozpuszczan ia  b ło n ek  w zm acn ia jących , ja k  rów n ież  m a try c
p rzy  odciskach  pośredn ich

ny  jest na ogół sposób Jaffego. K w adrat 3 X 3  mm podwójnej błonki 
umieszcza się n a  siatce nośnika p repara tu  i w raz z nim  na nieco grubszej 
siatce zwilżanej od dołu rozpuszczalnikiem  (rys. 2). B łonka wzm acniająca 
powinna być obrócona ku  dołolwi, W m iarę jej rozpuszczania odcisk osiada 
na siatce nośnika. W adą m etody są stosunkowo duże naprężenia w ystę
pujące przy wysychaniu odcisku na siatce, k tóre mogą łatwo spowodować 
uszkodzenie odcisku. A. G ardin [9] zaleca stosowanie żelatyny jako błonki 
wzmacniającej. W arstew ka wysychającej żelatyny ma tu  ponadto przez 
obecność naprężeń skurczowych ułatw iać oddzielenie błonki od zgładu. 
Pow staje jednak wątpliwość, czy naprężenia te nie powodują trw ałych 
odkształceń samego odcisku.

Słaby zazwyczaj kontrast obrazu uzyskiwany przy odciskach plastycz
nych powoduje na ogół konieczność stosowania cieniowania. W ymaga to 
w  zasadzie specjalnego urządzenia (napylarki), wykonanie takiego urzą
dzenia, p rzy  posiadaniu odpowiedniego zespołu pomp próżniowych jes t 
jednak możliwe naw et w  niewielkich w arsztatach. Na rysunku 3 i 4 poka-
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Rys. 3. U rządzen ie  do c ien iow an ia  p rep a ra tó w  (napy la rka) w ykonane  w  K ated rze  
M eta lo zn aw stw a  Pol. SI. O znaczenia: K  — klosz szk lany ; P  —- p ły ta  s ta lo w a ; P D  — 
pom pa dy fuzy jna; P W  — pom pa w stęp n a ; T j — tra n s fo rm a to r  regu lacy jn y ; T ., — 

tra n s fo rm a to r  żarzen ia ; R  — ręczny  tra n s fo rm a to r  T esli do sp raw d zan ia  p ró żn i

zano wygląd ogólny napylark i wykonanej w K atedrze M etaloznawstwa 
Politechniki Śląskiej i zdjęcie roboczej części urządzenia.

Jako m ateriały  do cieniowania stosowane są cięższe m etale lub ich 
związki, np. U, Cr, W, Pt, W O3. Konieczność otrzym ania na  preparacie 
ciągłych i bezstrukturalnych warstew ek ogranicza ilość możliwych do 
użycia substancji, muszą one bowiem spełniać kilka warunków, w  szcze
gólności:

1. Nie wykazywać przy napylaniu kondensacji zbiorczej powodującej 
'występowanie utw orów  pozornych (artefacta).

2. Nie podlegać koagulacji przy ogrzaniu preparatu  w  mikroskopie.
3. Ujawniać niewielką skłonność do rekrystalizacji.
Przykładem  m etalu łatw o koagulującego jest złoto, które zawsze po

w oduje mniej lub więcej w yraźną ziarnistość prepara tu  (rys. 5), w  prze
ciwieństwie do chrom u (rys. 6), czy tró jtlenku wolfram u (rys. 7).

W tablicy 2 zestawiono niektóre substancje używane do cieniowania 
oraz dane dotyczące ich stosowania.
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Rys. 4. Część n a p y la rk i: P D  — k a n a ł do pom py dy fu zy jn e j; Z — zacisk i m iedziane; 
P  —■ p a ro w n ik -łó d eczk a  z b lachy  T a; D — przes łona ; K  —  zasłona  u ru ch am ian a  

z zew n ą trz  m agnesem ; S — s to lik  d la  um ocow an ia  p rep a ra tó w

T a b l i c a  2
Warunki odparowywania w próżni niektórych substancji

M ateria ł

T em p era tu ra  
odparow yw ania °C 

p rzy  ciśn ien iu P arow n ik Uwagi

p ~ 1 0  — 2Tr p ~ 1 0  — 4T r

alum in ium 1188 977 d ru t lub  łódka 
z W, Mo, Ta, N b

ch rom 917 (subl.) d ru t W lub  łódka 
z b lachy  T a lub  Mo

sub lim uje  
w  stan ie  sta łym

m iedź 1267 1047 koszyczek z d ru tu  
W lub  Mo

p la ty n a 2054 1722 d ru t W

sreb ro 1046 857 łódka z b lachy  Mo (Ta) lub  
tyg ie l A120 3 ze sp ira lą  W

w olfram u
tró jtlenek
WOj

łódka z b lachy  
T a lub  Mo

złoto 1467 d ru t W lub  Mo

9 M echan ika  n r  5
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K ąt napylania ustala się zazwyczaj od 25 do 45°. K ąt ten może być 
większy przy większych i wyższych szczegółach struk tury , natom iast 
ujaw nienie drobnych szczegółów wym aga bardziej skośnego cieniowania. 
Zmniejszenie jednak kąta  napylania poniżej 20° może już powodować 
powstawanie utw orów  pozornych (artefacta) i trudności w  interpretacji 
obrazu (rys. 8).

Rys. 5. T raw . 1% FeC ls Fow . 9000 X 
G rubop ły tkow y  p e r lit  w  s ta li w ęgłow ej. 

O dcisk m ow ita low y  cien iow any  A u

Rys. 6 . T raw . 1% F eC l3 Pow . 9000 X 
S tru k tu ra  ja k  rys. 5. O dcisk m o w ita 

low y, c ien iow any  C r

Odległość od parow nika do p reparatu  i ciśnienie pod kloszem w a
ru n k u ją  prawidłowe cieniowanie, k tóre to  wym aga prostoliniowego roz
chodzenia się cząsteczek par. Im niższe ciśnienie, tym  dłuższa jest droga 
śwobodna cząsteczek pomiędzy kolejnym i zderzeniami i tym  większa może 
być odległość p reparatu  od źródła rozchodzenia się par. Średnie długości 
swobodne (A) w  rozm aitych gazach podaje rysunek 9. W arunkiem  ko
niecznym jest, aby odległość preparatu  od parow nika i <  X. Ze względu 
jednak na możliwość nadmiernego' ogrzewania się preparatów  nie przy j
m uje się odległości l niniejszych niż 5 -f- 6 cm.

Rys. 7. T raw . 1% F eC l3 Pow . 9000 X 
S tru k tu ra  jak  n a  rys. 5. O dcisk m ow i

ta low y , c ien iow any  WOs

Rys. 8 . T raw . 1% F eC l3 Pow . 9000 X 
S tru k tu ra  ja k  rys. 5. O dcisk m o w ita 
low y, c ien iow any  W O3 pod k ą tem  15°



P rep a ra tyka  w  m e ta lo g ra fii e le k tro n o w e j 131
................  -  v i ■ ■ *  -

W niektórych przypadkach dodatkową trudność wprowadza struk tu ra  
własna odcisku (zwykle ziarnistość) ujaw niana przez cieniowanie. Stoso
wana być może wówczas metoda cieniowania wstępnego (preshadowing) 
[11], k tórej kolejność czynności podano na rys. 10. Cieniowana jest tu  
próbka, a nie odcisk, co usuwa w ady poprzedniej m etody i pozwala na 
osiągnięcie wyższej rozdzielczości. W ymagane jest tu  jednak przed cie-

1 10 100 fOOO

Średnia droga swoóoclna (  >>) w mm

Rys. 9. W artość  śred n ie j d rog i sw obodnej (i) w  różnych  gazach, w  zależności od
ciśn ien ia . W g K o h le ra  [10]

Rys. 10. K o le jność  czynności p rzy  w y k o n y w an iu  odcisków  z cien iow an iem  w stęp n y m : 
1 — N apy len ie  w  p różn i w a rs te w k i oddz ie la jące j; 2 — C ien iow anie; 3 — N ałożenie 
b łonk i p las ty czn e j; 4 — N ałożen ie  b ło n k i w zm acn ia jące j; 5 — O ddzielen ie  p o d 
w ó jnej b łonk i; 6 — R ozpuszczenie b ło n k i w zm acn ia jące j. W ykres po d a je  zaczern ie 

n ie  (Z) p ły ty  fo tog raficzne j w  m ikroskop ie

0,1

i z

4£ 6
i %o

2

a 4
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niowaniem  napylenie w arśtw y oddzielającej, ułatw iającej zdjęcie w ar
stewki metalowej razem  z odciskiem. Stosowane są tu  zwykle substancje 
powierzchniowo aktyw ne, tworzące m onom olekularne w arstw y, np. Vic- 
taw et 35 B 1.

Mimo swojej prostoty i łatwości indentyfikacji otrzym yw anych obra
zów metoda bezpośrednich odcisków plastycznych posiada zasadniczą 
wadę, jaką jest niska stosunkowo rozdzielczość wynosząca około 200 A. 
Ograniczenie to  w ynika nie tyle jednak ze złej reprodukcji szczegółów 
badanych powierzchni, co z wpływu wew nętrznej s tru k tu ry  błonek. Stąd 
duże rozpowszechnienie znalazły m etody dwustopniowe, 'w k tórych zdej
m owany z powierzchni badanej odcisk jest m atrycą używaną w  dalszym 
ciągu do wykonania drugiego odcisku, najczęściej przez napylenie w  próż
ni bardziej bezpostaciowej warstewki. M atryce mogą być wykonywane:

1. jako odciski plastyczne, jak  poprzednio, jedynie znacznie grubsze 
(przez wzmocnienie stężonymi roztworami) — z nitrocelulozy, 
form w aru itp. [12],

2. jako odciski metalowe, przez napylenie grubej (3 - f  5 n) w arstew ki 
w  próżni — np. Ag ,[13],

3. metodą term oplastyczną — przez odcisk w płytce polistyrenu w pod
wyższonej tem peraturze [14],

4. innym i metodami, przez odcisk w  celuloidzie, żelatynie itp.
M atryce plastyczne wykonywane są i zdejmowane tak  jak  odciski

plastyczne z tym , że ze względu na większą grubość ułatw ione jest od
dzielanie od zgładu bez obawy deformacji błonki. W przypadku m atryc 
metalowych niezbędne jest urządzenie do napylania w  próżni, chociaż 
z powodzeniem zastosowano już do badań stali [15] metodę odciskania 
s tru k tu ry  w  folii z czystego Al (patrz również dalej: odciski tlenkowe).

M atryce polistyrenowe wykonywać można za pomocą zwykłej prasy 
do inkludow ania próbek, wyposażonej w  elektryczny piecyk oporowy. 
Ze względu na to, że w  procesie w ykonyw ania m atrycy konieczne jest 
podgrzanie do około 160 °C, m etoda ta  nie nadaje się do badania s tru k 
tu r  ulegających w tej tem peraturze zmianom. Oddzielenie m atryc poli
styrenow ych wymaga przeważnie chemicznego rozpuszczenia próbki. Ze 
względu na dużą trwałość chemiczną polistyrenu możliwe jest dokony
wanie tego w kwasach nieorganicznych lub stężonych ługach.

Gotowe m atryce poddawane są napylaniu w  próżni dla wytworzenia 
odcisku wtórnego. Mogą być tu  używane:

1. metale: chrom, złoto, stop Pd-A u i in.,
2. tlenki krzemu: SiO -2 (kwarc) lub SiO,
3. węgiel.

1 V ic to r C hem ical W orks. Chicago, 111. USA
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Repliki m etalow e są rzadziej używane. Mimo dużej trw ałości i w ier
ności odtw arzania powierzchni posiadają one najczęściej w ew nętrzną 
budowę krystaliczną w yw ołującą niepożądane efekty dyfrakcji i in te r
ferencji promieni.

W arstew ki kw arcowe używane są przew ażnie w  połączeniu z m atry 
cami polistyrenow ym i [14, 16]. Prócz kw arcu stosowany jest tu  również 
tlenek krzem u SiO, przy czym odróżnia się on tylko znacznie niższą tem 
pera tu rą  parow ania (o 250 -4- 300 °C). Dla Si02, przy ciśnieniu 10~2 mm 
Hg tem pera tu ra  pow inna wynosić około 1350 °C. N apylania dokonuje się 
pod kątem  prostym  do powierzchni próbki, otrzym ana w arstew ka zaś

Rys. 11. K o le jność  czynności p rzy  w y k o n y w an iu  odcisków  p o śred n ich  m etodą  po- 
lis ty re n -k w a rc . 1 — O dciśn ięcie  m a try c y  p a lis ty re n o w e j; 2 — O ddzielen ie  m a try cy ; 
3 —• N apy len ie  w a rs te w k i SiOo lub  SiO; 4 —- O ddzielen ie  odcisku od m atrycy . Z  —

zaczern ien ie  p ły ty  fo tog raficznej

pow inna mieć grubość 100 -f- 200 A, (co uzyskuje się przez odparow ywa
nie odm ierzonych ilości kwarcu). Oddzielenie odcisku od m atrycy nastę
puje w brom ku etylu, przy czym dla u łatw ienia pracy wskazane jest 
boczne oświetlenie naczynia i ciemne tło ze względu na bardzo słabą w i
doczność błonek kwarcowych. Kolejność czynności otrzym yw ania odcis
ków kwarcowych przedstaw iono na rys. 11. Odciski te, mimo że niezwykle 
łam liwe i łatw e do uszkodzenia mechanicznie, są bardzo odporne na 
podwyższone tem pera tu ry  i w  mikroskopie* mogą być bez szkody ogrze
w ane naw et do 1000 °C. Pozw alają one na osiągnięcie wysokiej rozdziel
czości około 40 A.

Obraz w  m ikroskopie pow staje tu  inaczej niż w  przypadku odcisków 
plastycznych. Napylony kw arc pokryw a powierzchnię m atrycy w arstew 
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ką o praw ie jednakow ej grubości. K ontrast obrazu powstaje w tych 
w arunkach przez różne pochłanianie i rozpraszanie elektronów przez ob
szary o różnym nachyleniu (różnej grubości optycznej) — jak wyjaśnia 
rysunek 12. O trzym ane obrazy są znacznie trudniejsze do in terpretacji 
niż obrazy uzyskiw ane przy odciskach plastycznych i przy bardziej skom
plikow anych struk tu rach  .odczytanie ich wym aga dużego doświadczenia.

Zam iast odcisków kwarcowych zaczęto obecnie wprowadzać odciski 
węglowe w ykonyw ane przy użyciu m etody B radleya [17]. Błonki węglo
we są równie odporne cieplnie i chemicznie jak  kwarcowe, jednak bar-

Rys. 12. P o w staw an ie  k o n tra s tu  w  obrazie  p re p a ra tó w  stanow iących  błonkę o sta łe j 
g rubości (odciski tlenkow e, kw arcow e, w ęglow e)

dziej w ytrzym ałe mechanicznie i lepiej widocząe przy preparowaniu. 
Poza tym  ze względu na niską liczbę atomową są łatwo przepuszczalne 
dla elektronów. Rozdzielczość obrazów jest bardzo dobra i może docho
dzić przy pewnych struk turach  do 30 A [18], Cienkie błonki o grubości 
około 50 A mogą być cieniowane w zwykły sposób. Błonki przeznaczone 
do obserwacji bez cieniowania dla lepszego kontrastu  powinny być grub
sze — 200 -f- 300 A, pogarsza się przy tym  nieco rozdzielczość. Szkic urzą
dzenia do w ytw arzania w arstew ek węglowych przedstawiono na rys. 13. 
Przez dwie zetknięte i lekko dociśnięte sprężyną, zaostrzone elektrody 

. węglowe (o czystości przynajm niej 99%) przepuszczany jest w próżni prąd 
o napięciu 10 — 20 V i natężeniu do 20 A. Zetknięte końce elektrod ule
gają silnem u rozgrzaniu powodującem u odparowywanie węgla w m iejscu 
styku. Na rysunku 14 podano zdjęcie zasadniczej części urządzenia.

C harakter odcisku jest tak i sam jak w przypadku odcisków kwarco
wych i podobny jest sposób powstawania obrazu. Na rysunku 15 przed
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stawiono stru k tu rę  cem entytu kulkowego, pozwalającą na porównanie 
otrzym anego obrazu ze schem atem  pokazanym  na rys. 11 i 12.

M etoda odcisków węglowych ulepszona została ostatnio przez J. Nut- 
tinga prziez zamianę jej na bezpośrednią. W arstw a węgla osadzana jest 
na powierzchni zgładu i następnie oddzielana elektrolitycznie (w urzą
dzeniu do polerowania elektrolitycznego). Uniknięcie członu pośredniego

Rys. 13. S chem at u rząd zen ia  do w y tw a rz a n ia  odcisków  w ęglow ych  m etodą B rad leya . 
O znaczenia: C —  p rę ty  w ęglow e; Q — ru rk i k w arcow e; S — sp ręży n a  dociska jąca

w ęgle; P  —  p re p a ra t

Rys. 14. Część u rząd zen ia  w g sch em atu  n a  rys. 13. U rządzen ie  to  p rzystosow ano  do 
u s taw ien ia  pod  k loszem  n ap y la rk i, ja k  p okazano  n a  rys. 3
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(matrycy) umożliwia łatwiejsze w ykorzystanie zdolności rozdzielczej oko
ło 20 -r- 30 À.

Innym  przykładem  odcisków uzyskiw anych przez napylanie jest m e
toda wprowadzona w 1950 przez Hassa i Mc Farlanda [19] ulepszona 
następnie przez F erta  i D argenta [20], Na powierzchnię próbki napyla 
się w  próżni w arstew kę Al do grubości około 3 p. Po wzmocnieniu w ar
stew ką nitrocelulozy całość oddziela się za pomocą taśm y klejonej. Na
stępnie swobodna powierzchnia alum inium  poddawana jest utlenianiu 
anodowemu w urządzeniu, którego schem at podano na rysunku 16. Elek
tro litem  może być 3% roztw ór wodny cytrynianu lub boranu amonowego. 
Przy napięciu na zaciskach =  20 V, powstaje na powierzchni ciągła 
w arstew ka tlenków o grubości około 30 À. W arstew kę tę  po nacięciu od
cisku na kw adraty  o boku ~  3 mm łatwo jest oddzielić w  nasyconym 
roztworze HgCl2 (sublimatu). W ierność odtworzenia szczegółów i kon- 
trastow ość (kontrast pow staje tu  w  tak i sam sposób jak  w  przypadku 
odcisków kwarcowych) są w  tej metodzie bardzo dobre, osiągana roz
dzielczość wynosi około 50 À.

Należałoby tu  wspomnieć jeszcze o metodzie w arstew ek tlenkowych, 
w ytw arzanych bezpośrednio na powierzchni badanych zgładów. Metoda 
ta, najbardziej dokładna, jeżeli chodzi o odtworzenie szczegółów struk 
tury , nie znalazła niestety większego zastosowania poza badaniem  alu
m inium  i jego stopów. M ahla i Nielsen [21] dla otrzym ania preparatów  
mikroskopowych próbowali wykorzystać utlenianie się stopów żelaza 
w  stopniowych kąpielach saletrzanych, Tsou i N utting [22] — działanie 
chemiczne roztworów dwuchrom ianu potasu. Jak  się jednak okazuje, 
otrzym anie ciągłych i trw ałych w arstew ek tlenków  udaje się tylko 
w przypadku niektórych m ateriałów  przede wszystkim  stali austenitycz
nych, n iklu a także stopów Alnico. W przypadku stopów alum inium  
m etoda odcisków tlenkow ych pozwala na uniknięcie traw ienia chemicz
nego i zmian przez to powodowanych. Różne fazy obecne w  strukturze 
u jaw niają  się przez różną szybkość u tleniania i różną na skutek tego g ru
bość w arstew ki tlenków.

Jako  specjalną m etodę badania s tru k tu ry  trzeba wym ienić metodę 
tzw. replik  ekstrakcyjnych, opracowaną przez Gorlicha i Goossensa [23], 
Stosowana jest ona dla oddzielania od próbki razem  z odciskiem w trąceń 
niem etalicznych (np. węglików) znajdujących się na powierzchni. Poza 
obserw acją postaci i wielkości tych w trąceń umożliwione jest w  ten  spo
sób zapoznanie się z ich rozmieszczeniem w strukturze a także, przez 
badania elektronograficzne — rozpoznanie ich s tru k tu ry  i składu. Możliwe 
jest tu  kilka odm ian tej metody. Najczęściej zgład, polerowany i traw iony 
nieco silniej niż zwykle, pokryw any jest cienką błonką nitrocelulozy lub 
form w aru. Następuje drugie traw ienie, przy czym zgład pokryty błonką
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zanurzany jest w  mieszaninie brom u i alkoholu metylowego (6% obj. 
bromu). Ponieważ zarówno błonki nitrocelulozowe, jak  i inne są prze
puszczalne praw ie dla w szystkich odczynników, następuje w ytraw ianie 
m etalu pod błonką, w trącenia zaś jako odporniejsze chemicznie pozostają 
bez zm iany (rys. 17). Zgład jest przem yw any i suszony w strum ieniu

Rys. 15. T raw . kw . p ik ry n . Pow . 30000 X C em en ty t ku lk o w y  w  s ta li w ęglow ej 0,8 C. 
O dcisk  w ęglow y p o śred n i (m a try ca  n itrocelu lozow a)

.  .2 0 VO o +

Próbka A l
V

C l„ h  P t

Rys. 16. S ch em at u rząd zen ia  do anodow ego u tle n ia n ia  p róbek  alum in iow ych

R ys. 17. K o lejność czynności p rzy  w y k o n y w an iu  odcisków  e k strak cy jn y ch : 1 — N a
łożenie cienk ie j b łonk i p la s ty czn e j; 2 — D rug ie  tra w ie n ie  (roztw ór brom u); 3 —- N a
łożenie  c ienk ie j b ło n k i w zm acn ia jące j; 4 —  O d erw an ie  b ło n k i w raz  z w trącen iam i
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ciepłego powietrza, po czym po nałożeniu cienkiej błonki wzmacniającej 
podwójna błonka oddzielana jest mechanicznie od zgładu. Większość 
w trąceń pozostaje przy błonce. Zamiast nakładania błonki plastycznej 
możliwe jest napylenie w arstew ki węglowej. Kolejność pozostałych czyn
ności nie ulega przy tym  zmianie. Metoda ta jest pewnym  odstępstwem 
od czystej postaci odcisku w kierunku otrzym ania prepara tu  ukazują
cego rzeczywistą w ew nętrzną struk tu rę  m etalu. Dalszym krokiem  w tym  
kierunku są om awiane w zakończeniu p reparaty  z cienkich folii m eta
licznych.

3. Odciski z przełomów

W dziedzinie badania przełomów — fraktografii 1 — mikroskopia 
elektronow a znalazła również duże zastosowanie. W porównaniu z bada
niem  zgładów w arunki w ykonyw ania odcisków są tu  trudniejsze, tym 
bardziej, im  bardziej nieregularna jest powierzchnia przełomu. W zasa
dzie przy przełom ach o silnym  reliefie należy się zawsze liczyć albo 
z pewną deform acją odcisku, albo z koniecznością zniszczenia próbki.

Jedną z możliwości wykonyw ania odcisków z przełomów stanowią od
ciski m atrycowe. W ykonuje się je najczęściej przez odciśnięcie powierz
chni przełom u w alum inium , w  folii triacetatow ej (Triafol), wreszcie 
m etodą term oplastyczną, pod naciskiem  i w podwyższonej tem peraturze, 
w polistyrenie lub perspeksie. Powierzchnie przełomów nie są zazwyczaj 
poddaw ane ża*dnym zabiegom przygotowawczym, czasem tylko stosuje 
się słabe traw ienie dla łatwiejszego odróżnienia poszczególnych ziarn. 
Przy metodzie odcisków alum iniowych powierzchnia przełomu odciskana 
jest pod prasą (p ~  25 kG /m m 2) w  polerdwanej elektrolitycznie powierz
chni p ły tki z czystego (99,99%) alum inium . Po oddzieleniu p ły tka alum i
niowana poddawana jest, jak już poprzednio opisano, elektrolitycznem u 
utlenianiu, po czym w arstew kę tlenku oddziela się w roztworze HgClo. 
Trudności spraw ia oczyszczenie powierzchni m atrycy w przypadku sil
nego reliefu przełomu, poza tym  na skutek deform acji spotyka się często 
liczne utw ory pozorne.

Z powodzeniem stosowano do badania przełomów [24] metodę m atryc 
z folii triacetatow ej (Triafol). Folię taką zwilża się octanem  m etylu i za 
pomocą małej prasy wciska w powierzchnię przełomu. Oddzielenie m a
trycy następuje zwykle mechanicznie, za pomocą klejonej taśmy. Po od
dzieleniu poddaje się m atryce napylaniu w arstew ką SiO lub węgla (wg

1 F ra k to g ra fia  — m ikroskopow e b ad an ie  przełom ów , jes t ied n ą  z now oczesnych 
m etod  w prow adzanych  obecnie do b ad ań  m etaloznaw czych. Z a in te resow anych  od
sy ła  się do p racy  [29],
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m etody Bradleya). Przy bardziej nierów nych przełomach wskazane jest 
napylanie z dwóch źródeł lub dw ukrotne napylanie m atrycy pod dwoma 
różnym i kątam i. Taśmę papierow ą oddziela się w  wodzie, po czym samą 
m atrycę rozpuszcza w  toluolu. Przeciętna rozdzielczość przy zastosowa
niu m atryc triafolow ych wynosi w edług P fisterera  około 300 A.

Znacznie wyższe rozdzielczości niż przy odciskach m atrycow ych po
zwala uzyskać m etoda bezpośrednich odcisków węglowych, opisana w  za
stosowaniu do badania zgładów przez J. N uttinga [25]. Konieczne są tu  
jednak, szczególnie przy bardziej nierów nych przełom ach dwa źródła par 
dostatecznie oddalone od siebie tak, aby można było otrzym ać na całej 
powierzchni ciągłą w arstew kę węgla. Grubość w arstew ki jest tu  mniej 
ważna niż przy odciskach ze zgładów, przy różnych orientacjach powierz
chni zawsze bowiem  znaleźć można takie, na których grubość błonki jest 
optym alna. In terp re tac ja  tego rodzaju odcisków jest trudna  ze względu 
na to, że w ystępują tu  dość złożone efekty cieniowania. W niektórych 
przypadkach dla ułatw ienia in terp re tac ji w ykonuje się równoległe od
ciski węglowe i odciski np. m etodą m atryc aluminiowych.

4. Inne metody wykonywania preparatów

Mimo że badania mikroskopowe za pośrednictw em  odcisków są zupeł
nie w ystarczające dla większości celów i mogą być przeprowadzone 
względnie szybko, w szeregu laboratoriów  pracuje się nad umożliwie
niem  bezpośredniej obserwacji s tru k tu r m etalicznych w m ikroskopie 
elektronow ym . Możliwość użycia preparatów  pozwalających na ich prze
świetlenie w  m ikroskopie staje  się szczególnie ważna wtedy, gdy chodzi 
o badanie szczegółów stru k tu ry  o w ym iarach u granicy zdolności roz
dzielczej mikroskopu. Szczegóły te zacierane są zazwyczaj przez traw ie
nie konieczne dla um ożliwienia w ytw orzenia odcisku. Poza tym  przy 
badaniu bezpośrednim  obserwacja obrazu stru k tu ry  może być połączona 
z badaniam i elektronograficznym i pozwalającym i na określenie budowy 
krystalograficznej widocznych w obrazie obszarów. Możliwa staje  się 
również obserw acja wielu szybko zachodzących zjawisk występujących 
przy ogrzewaniu lub oziębianiu preparatów . Tak np. udało się utrw alić 
na błonie kinowej ruch dyslokacji w  folii aluminiowej podgrzanej w s tru 
m ieniu elektronów  [26].

Zasadniczą trudność stanow i w ytw orzenie odpowiednio cienkich folii. 
W ymagana grubość preparatów  wynosi 200 -i- 300 A, w  przypadku m e
tali lekkich, ta  sam a zaś grubość np. dla stopów żelaza wym aga zastoso
w ania m aksym alnego napięcia przyśpieszającego w mikroskopie, tj. około 
100 kV. Użycie m ikrotom u nie jest tu  wskazane ze względu na możliwość
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deform acji struk tu ry . Właściwsza jest m etoda rozpuszczania elektrolity
cznego, zaproponowana przez Heidenreicha [27], W m etodzie tej krążki 
z cienkiej folii m etalow ej (np. aluminium) średnicy około 3 mm podda
wane są obustronnem u polerowaniu elektrolitycznem u aż do chwili po
jaw ienia się otworów w części środkowej. Obszary wokół brzegów tych 
otworów są na ogół na ty le cienkie, że przy prześw ietleniu w  m ikro
skopie um ożliw iają dostrzeżenie niejednorodności struk tu ry . Liczne wady 
u trudn ia ją  jednak szersze w ykorzystanie opisanego sposobu. Rozpusz
czanie elektrolityczne jest zwykle bardzo nierównom ierne, obszar uży
teczny wokół otworów jest zazwyczaj niewielki, a osadzające się na 
powierzchni w arstw y tlenków  i inne zanieczyszczenia powodują pow sta
wanie licznych utw orów  pozornych. R. Castaing [28] wprowadził metodę 
dwustopniową. Po elektrolitycznym  zmiejszeniu grubości wycięte z folii 
krążki o średnicy ~  3 mm poddawane są rozpylaniu katodowem u w spe
cjalnym  przyrządzie um ożliw iającym  jednoczesne bom bardowanie jono
we z obu stron na powierzchni około 1 m m 2. Zabieg ten  trw ający kilka 
do kilkunastu  godzin powoduje bardzo rów nom ierne zmniejszanie g ru
bości folii, przy czym w przeciw ieństw ie do poprzedniego sposobu nie 
w ystępuje tu  tendencja do szybkiego usuw ania m ateriału  z brzegów 
pojaw iających się w  folii otworów. Poza tym  nie ma w arunków  do poja
w iania się jakichkolw iek zanieczyszczeń na powierzchni. P repara ty  zba
dane w  m ikroskopie i uznane za zbyt grube mogą być jeszcze raz pod
daw ane zabiegowi, co nie udaje się w  przypadku polerowania elektroli
tycznego.

Pomimo tych osiągnięć nie należy oczekiwać spadku znaczenia po
średnich m etod preparatyki. Opisane tu  m etody bezpośrednie mogą 
dawać pewne w yniki w  badaniach np. bardzo drobnych W5'dzieleń, nie 
nadają się natom iast do obserwacji s tru k tu r na większych obszarach. 
Można sobie natom iast wyobrazić ich znaczenie jako metod badań uzu
pełniających w przypadku, gdy innym i sposobami stw ierdzi się ich celo
wość. U frudniającą szersze zastosowanie cechą jest długość procesu w y
tw arzania cienkich preparatów  jak  również w  przypadku m etody Casta- 
inga —  konieczność budowy specjalnych urządzeń.
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