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TRAWIENIE ZGLADOW W MIKROSKOPI1 ELEKTRONOWEJ

Streszczenies Whasciwe spreparowanie zgtadu oraz
repliki jest jednam z najwazniejszych czynnikéw, wa-
runkujacych prawidtowg interpretacje badanych zjawisk.
Praca niniejsza ma na celu przedyskutowanie tego za-
gadnienia na podstawie niektérych przyktadéw praktycz-
nych, a przedstawione wyniki wkasnych badan stanowig
przyczynek do zdozonego zagadnienia przygotowania zgla-
déw w badaniach na mikroskopie elektronowym.

1, WSTEP

W mikroskopii elektronowej metali i stopow obecnie mozna
wyrozni¢ trzy zasadnicze metody badawcze, a mianowicie%

1) badanie struktury przez odwzorowanie jej przy pomocy
repliki,

2) badanie wyizolowanych czastek faz na replikach ekstrak-
cyjnych, najczesciej z zastosowaniem dyfrakcji elektro-
nowej ,

3) badanie cienkich folii metalowych.

Pierwsza z tych metod stanowi jakby przedtuzenie i1 uzu-
pednienie badan na mikroskopie optycznym, podczas gdy dwie
pozostate sg metodami nowszymi, specjalnymi i typowymi tylko
dla mikroskopii elektronowej.

Zastosowanie replik ograniczone jest m.in, ich zdolnoscig
rozdzielcza, z reguty gorszg od,zdolnosci rozdzielczej mi-
kroskopu elektronowego. Stwierdzono bowiem, ze przy powie-
kszeniach powyzej 20000 x na replice nie ujawniajag sie juz
nowe szczeg6ty struktury [1I] . Stosujgc bardziej proste sposo-
by preparowania, efekt ten obserwuje sie juz przy powieksze-
niach rzedu 6000 x [Z] ,

Zdolnosc¢ rozdzielcza repliki zalezy zasadniczo od przy-
gotowania zgtadu oraz rodzaju repliki wraz ze sposobem prepa-
rowania, Stosowane obecnie metody preparatyki pozwalajg juz
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uzyskiwa¢ repliki o zdolnosci rozdzielczej ok. 10 - 15 A PB]
Wyniki te uzyskano jednakze przy badaniu powierzchni prze-
4omu krysztatéw soli. W badaniach metali 1 stopow stosowane
dotychczas metody przygotowania zgkadow, gtownie zas tra-
wienia, nie pozwalaja jeszcze na zréznicowanie tak drobnych
szczegotow struktury i ujawienie ich na replice.

Stad tez nie ustaja prace nad dalszym udoskonaleniem spo-
sobéw trawienia. Ma to szczeg6lne znaczenie przy badaniu
struktury ziarn i zjawisk na ich granicach oraz w pewnych
strukturach zdozonych. W tych bowiem przypadkach obserwacja
na mikroskopie optycznym nie daje wystarczajacych danych,
odnosnie przydatnosci zgtadu dla celdéw mikroskopii elektro-
nowej -

2. PRZEGLAD PISMIENNICTWA

0d odczynnikdow trawigcych dla celéw metalografii elektro-
nowej wymaga sie;

1) powstania wyraznego reliefu, czyli réznic w wysokosci
szczegotow struktury, w wyniku zmiennej intensywnosci
rozpuszczania, wzglednie korozji poszczegélnych faz
lub ich obszarow}

2) braku na powierzchni zgtadu dodatkowych produktéw
trawienia w postaci bionek lub osadow*

3) rownomiernosci w wytrawianiu poszczegélnych skkadni-
kéw strukturalnych*

4) mozliwosci ujawniania najdrobniejszych szczegotow
struktury, nie ujawnionych na mikroskopie optycznym.

Juz pierwsze prace w tym zakresie wykazaty matgq przydat-
nos¢ do badan na mikroskopie elektronowym powszechnie sto-
sowanych odczynnikéw metalograficznych [4]. Dalsze badania
pozwoli4y wyodrebni¢ grupe odczynnikéw o najkorzystniejszych
whasnosciach dla metalografii elektronowej [5%6,7,8 i 9].

Do odczynnikéw tych-mozna zaliczy¢; kwas azotowy - UNO.,,
kwas pikrynowy - CMH?(NO?LOH, chlorek zelaza z kwasem sol-
nym - FeClj+HCI, chlorek miedzi - CUCI2» azotan amonu -
HHANO3 , bezwodnik kwasu chromowego - Cr03, oraz chlorek po-
tasu - KGI1.

Jako rozpuszczalniki uzywane sg ghdéwnie alkohole;

- metylowy - CHoOH, etylowy - CMOH, amylowy - CHy (012)3,
.CH2 .0H, eter etylu - oraz woda destylowana H20.
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Dobor rodzaju i. stezenia odczynnika jest na ogot indywi-
dualny i1 zalezy od struktury i sk#adu chemicznego badanego
stopu oraz charakteru ujawnianych szczegotow»

W przypadku stali dla struktur ferrytyczno-tfeglikowych
jJak perlit, bainit i sorbit, najodpowiedniejsze okazaty sie
roztwory kwasu pikrynowego, dajace najlepsze zrdéznicowanie
ferrytu 1 cementytu bez wystepowania efektow wtornych ]5,6,7]
Dla struktur martenzytycznych celowym jest stosowanie roz-
tworéw kwasu azotowego, pozwalajgcych m.in. na ujawnianie
austenitu szczgtkowego [7]-

Wykazano réwniez przydatnos¢ odczynnikow zdozonych z
FeC~r+HC~do wykrywania podstruktury w ziarnach ferrytu, da-
lej nasyconego roztworu KMMON - do identyfikacji weglikow
oraz CrCU do ujawniania dwéch rodzajéw roztworéw statych w
stalach hartowanych [8,9] =

W pewnych przypadkach dobre wyniki moze da¢ stosowanie
odczynnikow specjalnych jak np. kwasu tréjchloro-octowego
CCI3CO0H dla struktur bainitycznych [10] .

Badajac wptyw koncentracji odczynnika i czasu trawienia
na obraz struktury wykazano takze celowos¢ stosowania matych
stezen i dhuzszych czasow trawienia co pozwala ujawnia¢ dro-
bne szczegoty struktury i udatwia preparatyke» Poniewaz in-
tensywnosC¢ rozpuszczania poszczegdlnych faz stopu zmienia
sie z czasem, Istnieje zatem optymalny czas trawienia, dajg-
cy maksymalny kontrast miedzy szczegétami struktury [9] .

Wykonane dotychczas prace wskazuja na znaczne roéznice w
dziataniu poszczegélnych odczynnikéw trawigcych» Dla przy-
k#adu trawienie ferrytu kwasem azotowym ujawnia gldwnie gra-
nice ziarnj chlorek zelaza pozwala wykry¢ blokowa budowe
ziarn i istnienie podstrukturyj zas chlorek miedzi ujawnia
w szczegolnosci nieprawidtowos¢ budowy krystalograficznej
ziarna. Natomiast trawienie ferrytu kwasem pikrynowym polega
gtéwnie na rozpuszczaniu i korozji ziam, co utrudnia ujaw-
nianie szczegotoéw struktury 1 zmniejsza przydatnos¢ odczyn-
nika [1] -

Wpdyw trawienia na obraz struktury na mikroskopie elek-
tronowym oraz wystepowanie efektéw wtérnych byt tematem sze-
regu prac badawczych. Poréwnujgc obraz struktury na repli-
kach mowitalowych oraz ekstrakcyjnych, stwierdzono, ze do
badania wielkosci i ksztaktu wydzielen, nadajag sie zasadni-
czo tylko te ostatnie [l, 127]. Wykazano dalej, ze dziatanie
odczynnika zalezy w znacznej mierze od uzytego rozpuszczalni-
ka, co wptywa na stopien dysocjacji, ruchliwos¢ jonéw i zwil-
zalnos¢ poY/ierzchni zgtadu przez odczynnik. StosoY/ane rozpu-
szczalniki Y réznym stopniu czynig zados¢ stawianym im wyrma-
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ganiom. Dziakanie ich mozna jeszcze polepszyC przez dodatek
pewnych substancji powierzchniowo aktywnych \3, 10, 13, 14j .

W poszukiwaniu nowych metod badawczych przeprowadzono
réwniez préby trawienia termicznego stali [15] oraz w atmo-
3ferze chlorowodoru o temperaturze 950 C 04] . Metody te
stwarzaja pewne mozliwosci badania w temperaturze otoczenia
struktury wystepujacej w temperaturach podwyzszonych»

Obok trawienia chemicznego i elektrochemicznego ostatnio
coraz czesciej stosuje sie trawienie jonowe» Metoda ta znana
jest stosunkowo dawno 016, 17] , lecz okazata sie szczegélnie
przydatna dla celdéw mikroskopii elektronowej. Nadaje sie ona
m»in, do trawienia wysokostopowych stali austenitycznych oraz
ujawniania szczegétow budowy granic ziarn [18, 19]. Przepro-
wadzone ostatnio prace pozwolity na dalsze ulepszenie tej
metody trawienia [20, 21, 22, 23].

3. BADANIA WLASNE
3,1» Cel 1 zakres badan

Przeprowadzone badania miaty na celu dobdr optymalnych
warunkow trawienia zgtaddéw do badann na mikroskopie elektro-
nowym dla wybranych struktur stali, W szczegdlnosci chodzito
0 zbadanie wptywu rodzaju odczynnika, jego stezenia oraz
czasu trawienia na obraz struktury odwzorowywany na replice»

Badania przeprowadzono na zgtadach wykonanych z prébek
0 sktadzie chemicznym i strukturze podanych w tabl.l.

Celem wyeliminowania ewentualnych zjawisk wtornych, obroéb-
ke cieplng probek jak réwniez trawienie zghadow i przygoto-
wanie replik prowadzono réwnolegle na dwéch réznych prébkach
z tego samego materiatu 1 o identycznej strukturze.

3,2. Przygotowanie zgtadéw

Obrobione cieplne probki o wymiarach 0 15 x 18 mm szli-
fowano na mokro na tarczy korundowej, a nastepnie na papie-
rach Sciernych na urzadzeniu typu Lunn - Minor Ffirmy Struers-
Dania, stosujgc cztery gradacje papieru - 220, 320, 400
1 600.

Polerowanie przeprowadzono na polerce DP-1V Firmy Struers-
Dania z zastosowaniem past diamentowych. Pierwsze polerowa-
nie prowadzono stosujac kolejno cztery gradacje past - 15u,
/x , B i1 C. Zgktady trawiono 2% roztworem HNO™N w alkoholu
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etylowym, celem usuniecia warstewki zgniecionej, po czym kon*
cowe polerowanie przeprowadzono na pastach B 1 C. Wypolero-
wane zglady przemywano benzenem i poddawano trawieniu stosu-
jJjac odczynniki i czasy trawienia podane w tablicy 2.

Czasy trawienia dobrano na podstawie przeprowadzanych ba-
dan wstepnych, stosujac celowo diuzsze czasy oraz mniejsze
stezenia odczynnika od powszechnie uzywanych.

Poszczegblne zglady trawiono podanymi odczynnikami rozpoczy-
najac od czaséw najdtuzszych, co pozwalato ograniczy¢ ilosc¢
prob, gdy dalsze skracanie czasu trawienia nie polepszato
Juz obrazu struktury.

Zgtady po trawieniu przemywano alkoholem, za wyjatkiem
trawionych HNO3 i CuCl2, dla ktérych okazato sie"celowym
zastosowanie do przemywania roztworu acetonu z alkoholem me-
tylowym i kwasem cytrynowym, a nastepnie benzenu 2, 13].

3.3. Przygotowanie replik

Wytrawione zgtady pokrywano warstewka 10% kolodium, two-
rzacego replike czyszczaca, po usunieciu ktorej zgtady obser-
wowano na mikroskopie optycznym przy powiekszeniu 500 x, a
nastepnie nakdadano replike wkasciwg stosujac 0,4% roztwor
formwaru w chloroformie. Optymalng grubos¢ repliki okresSla-
no eksperymentalnie, jako dajaca na zgtadzie zo4ta barwe iIn-
terferencyjng. Dla wzmocnienia repliki formwarowej stosowano
10% roztwér kolodium. Po wysuszeniu i oddzieleniu replik cie-
niowano je chromem pod katem 30° w"prézni 5.1Cf3 mm Hg, sto-
sujac parametry 35A/5V/4sek., przy czym odlegtosC¢ preparatu
od zrodta napylania wynosida 80 mm. Dla uzyskania jednolitej
i wolnej od zanieczyszczen warstewki cieniujacej stosowano
wstepne odparowanie chromu w czasie 4 sek., zastaniajac w
tym czasie preparat specjalnym ekranem. W wymienionych warun-
kach ptytka szklana z przymocowanymi preparatami wykazywaka
po cieniowaniu ledwo dostrzegalny nalot.

Zakanczajaca czynnoscig preparatyki bydo rozpuszczenie
replik wzmacniajacych oraz ich selekcja- pod mikroskopem ste-
reoskopowym.
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4. WYNIKI BADAN
4,1. Badania na mikroskopie elektronowym

Struktury ferrytyczne. Badajac zgtady nr 1 i 2 zwrécono
szczeg6lng uwage na ujawnienie wydzieleh trzeciorzednych
oraz strukture granic ziara. Stwierdzono matg przydatnos¢ do
badania tych zjawisk odczynnikéow 111 a,b i IV a,b, ktore
silnie atakuja wydzielenia przy roéwnoczesnym nieréwnomier-
nym wytrawianiu granic ziam. Oprocz tego w obrebie ziarna
obserwowano nakdadanie sie efektéw zwigzanych z wystepowa-
niem wydzielen oraz budowg krystalograficzng i jej nieprawi-
dtosSciami .

Znacznie lepsze wyniki uzyskano po zastosowaniu pikralu
- odczynniki 11 a,b. Optymalny czas trawienia dla odczynnika
Il a wynosit 3 - 4 min., a dla odczynnika Il b - ok. 6 min.
W obu przypadkach uzyskano dobre ujawnienie wydzielen przy
nieco stabszym wytrawieniu granic ziam. Dduzsze trawienie
powodowato juz powstawanie wzer korozyjnych i ekstrakcje wy-
dzielen.

Najkorzystniejszym odczynnikiem do ujawniania na mikrosko-
pie elektronowym badanych zjawisk strukturalnych okazaty sie
roztwory HNO3 w alkoholu amylowym - odczynniki la i Ib. Tra-
wienie odczynnikiem la w czasie 2 - 2,5 min. pozwalato na
réwnomierne i1 stosunkowo silne wytrawienie granic ziam i
ujawnienie wydzielen trzeciorzedowych. Kroétsze czasy trawie-
nia dawaty zbyt stabe kontrasty, zas przy trawieniu dduzszym
na replice osadzaty sie produkty trawienia.

Szczegoblnie przydatnym, gdy chodzi o ujawnienie szczeg6-
46w, budowy granic ziam i obszaréw przylegktych, okazat sie
odczynnik b - HNO, w alkoholu amylowym. Zastosowanie te-
go odczynnika wymagato przedduzenia czasu trawienia do ok.

6 min.

Na rys,1 przedstawiono strukture granicy ziarna po tra-
wieniu tym odczynnikiem. Jasne, stabo trawigce sie pasmo na
granicy ziam jest przypuszczalnie substancja miedzykrysta-
liczng. W obu ziarnach obserwuje sie obszary przygraniczne,
trawigce sie silniej niz Srodek ziarna, co zwigzane jest
najprawdopodobniej z roznicami w skdadzie chemicznym.

Struktury perlityczne. Przeprowadzone proby wykazaty, ze
do trawienia struktur perlitycznych moze by¢ zastosowana
wiekszos¢ odczynnikéw zestawionych w tablicy 2. Optymalny
czas trawienia zgtadow nr 3 i 4 przy zastosowaniu odczynni-
kéow la i Ha wynosit ok. 60 sek., za$s dla odczynnikéw llia
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i IVa - ok. 90 sek. Stosowanie nizszych stezen i1 diuzszych
czasow nie polepsza ohrazu struktury.
Najlepsze zréznicowanie ferrytu 1 cementytu otrzymano stosu-
jJac odczynniki la i Ha, przy czym drugi z nich, daja lepszy
kontrast oraz brak produktow trawienia jest korzystniejszy.
Przy trawieniu odczynnikiem lla ferryt ulega stosunkowo
intensywnemu rozpuszczeniu i przy ustawieniu ptytek cementy-
tu pod pewnym katem jest prawie niewidoczny, co pozornie
zwieksza zawartos¢ cementytu w strukturze - (rys.2)

Struktury ferryt.yczno-perlityczne. Jak wykazano juz w
badaniach wczesniejszych [Z] najlepsze wyniki dla struktur
ferrytyczno-perlitycznych daje trawienie roztworami HNO3
(odcz. 1). Wyniki te potwierdzity proby przeprowadzone na
zghkadach nr 5 1 6. Trawienie odczynnikiem la w czasie ok.
1,5 min. pozwolito na réwnomierne wytrawienie perlitu oraz
szczegodow i1 granic ziam ferrytu. Szczegédnie korzystne
okazato sie zastosowanie odczynnika Jb i przedtuzenie czasu
trawienia do 3 - 4 min. Uzyskano przy tym dobre wytrawienie
ferrytu, bez zbytniego zaatakowania perlitu.

Odczynniki Il - 1V okazaty sie w tym przypadku mniej przy-
datne, ze wzgledu na znaczne roéznice w intensywnosci trawie-
nia perlitu i ferrytu oraz stabe ujawnianie granic ziam.

Struktury sorbityczne. V porownaniu do zgdadéw nr 3 i 4
0 strukturze perlitycznej, trawienie zghaddéw nr 7 i 8 o
strukturze sorbitycznej ujawnia znacznie wiekszy wpityw od-
czynnika na obraz struktury. Trawienie pikralem w czasie
0k.90 sek. odczynnik lla pozwala ujawni¢ wielkos¢ i1 ksztakt
wydzielen cementytu, przy czym ferrytyczna osnowa nie wyka-
zuje zadnych®" szczegdtow - (rys.3)

Stosujac odczynnik la oraz czas trawienia ok. 90 sek.
uzyskano obraz struktury zblizony do przedstawionego na
rys.3, jednak z dodatkowym efektem ujawnienia granic ziam
ferrytu. Trawienie odczynnikiem Ilia w czasie ok. 2 min. po-
kazuje podstrukture w osnowie ferrytycznej ale tez w pewnym
stopniu wptywa niekorzystnie na przedstawienie ksztaktu i
wielkosci wydzielen cementytu - (rys.4.) Podobny efekt wy-
stepuje takze po trawieniu odczynnikami IV.

Struktury martenzytyczne. Dla zghtaddéw nr 9 1 10 o struk-
turze martenzytycznej najlepsze wyniki dato trawienie roz-
tworami HNO- i FeCH+HCL - odczynniki 1 1 1Il. W pierwszym
przypadku otrzymuje sie na replice jasne obszary austenitu
szczgtkowego oraz igly martenzytu z charakterystyczng linig
symetrycznego podziatu. Ujawnienie tych szczegdétdéw wymagato
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stosunkowo diugiego czasu trawienia oko 3-4 min0OOco znowu
zwiekszato ilos¢ produktéow trawienia zanieczyszczajgcych
replikeo

Wystepowania tego niekorzystnego zjawiska nie stwierdzo-
no po trawieniu odczynnikiem Ilia» w czasie 5 - 6 min« Sto-
sujac ten odczynnik uzyskano gltebszy relief zgkadu, a tym
samym lepszy kontrast replikig dla ujawnienia austenitu
szczatkowego trawienie to jest mniej przydatne»

Do obserwacji zmian strukturalnych, zachodzacych w pierw-
szych stadiach rozpadu martenzytu, poprzedzajacych procesy
wydzielania, najkorzystniejsze okazaly sie odczynniki o ma-
4ym stezeniu, szczegdlnie odczynnik lb, przy czasie trawie-
nia oko 4 min» Jak przedstawia rys.5» charakterystyczng ce-
cha odpuszczonego martenzytu zghkadéw nr 11 i 12 jest wyste-
powanie obok siebie stabo oraz silnie trawigcych sie mikro-
obszaréw. Wigze sie to przypuszczalnie z zapoczatkowaniem
proceséw dyfuzyjnych 1 miejscowymi niejednorodnosciami skta-
du chemicznego.

Struktury bainityczno-martenzytyczne. Y/pkw rodzaju i
stezenia odczynnika na obraz struktury bainityczno-marten-
zytycznej na mikroskopie elektronowym przedstawiono na rys»
6-80
Trawienie zgkaddéw nr 13 i1 14 odczynnikami la i lla zaréwno
krotsze (ok.1,5min) jak i dduzsze (okO .2,5 min) nie ujaw-
nia zadnych szczegétéw w ighach bainitu dolnego - (rys»6)
Zastosowanie pikralu o zmniejszonym stezeniu (odcz» I1l1b) i
przedtuzenie czasu trawienia spowodowato pojawienie sie w
igltach bainitu wyraznej ekstrakcji, drobnej bezpostaciowej
fazy, przypuszczalnie weglikowej (rys»7)» Stosujgc odczyn-
niki Ib i I1lb o matym stezeniu, uzyskano réwnomierne i #a-
godne wytrawienie zarowno martenzytu, jak i1 bainitu, co
zmniejszyto wprawdzie kontrast miedzy tymi skdadnikami struk-
turalnymi, jednakze pozwolido ujawni¢ wyraZzng podstrukture
igiet bainitu, przy nieznacznej tylko ekstrakcji (rys08)

4023 Porownanie wynikow obserwacji na mikroskopie optycznym
i elektronowym

Réznice w zdolnosci rozdzielczej oraz powstawaniu obrazu
w mikroskopie optycznym i elektronowym powoduja, ze kryte-
ria oceny jakosci zgtadu w obu przypadkach muszg by¢ rdzne»

Trawienie w mikroskopii optycznej ma na celu uzyskanie
znacznych kontrastow miedzy stosunkowo duzymi obszarami faz,
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lub sktadnikow strukturalnych, bez koniecznosci ujawniania
szczegddow ich budowy, mieszczacych sie zazwyczaj ponizej
zdolnosci rozdzielczej mikroskopu.

Y/ mikroskopii elektronowej zabieg trawienia musi ujawnic
drobne szczegéty przy réwnomiernym zaatakowaniu calej struk-
tury bez wystepowania silnych kontrastéw miedzy sk#adnikami
strukturalnymi.

Przeprowadzone proéby wykazaly, ze czynniki te muszg byc¢
uwzglednione przy ocenie zghadu do badan na mikroskopie’
elektronowym. Przyjety poglad, ze trawienie w mikroskopii
elektronowej winno by¢ skabsze, anizeli w mikroskopii optycz-
nej, moze by¢ stosowany tylko w odniesieniu do struktur fer-
rytyczno-weglikowych przy badaniu wielkosci i ksztattu wy-
dzielen weglikéw. Ujawnienie szczegoddw struktury roztworoéw
statych wymaga czesto trawienia dtuzszego, anizeli stosowane
w mikroskopii optycznej oraz vkasciwego doboru rodzaju i stezenia
odczynnika. Y/phw tych czynnikéw na strukture nie moze byc¢
okreslony na podstawie badan na mikroskopie optycznym.

Dla struktury ferrytycznej stwierdzono, ze obraz na mikro-
skopie optycznym po trawieniu odczynnikiem la w czasie 2 min.
nie réznit sie od otrzymanego po trawieniu odczy.inikiem
Ila w czasie 5 min. Natomiast obserwacja na mikroskopie elek-
tronowym wykazata, ze w drugim przypadku otrzymuje sie
znacznie lepsze ujawnienie szczegéddw granic ziam.

Odwzorowanie na replice szczegdédow struktury martenzy-
tycznej wymaga przedduzenia czasu trawienia, w poroéwnaniu
do stosowanego w mikroskopii optycznejj obserwuje sie row-
niez wptyw stezenia odczynnika na obraz struktury.

W przypadku struktur bainityczno-martenzytycznych zasto-
sowanie odczynnikéw dajacych na mikroskopie optycznym silny
kontrast miedzy bainitem 1 martenzytem nie ujawnia jednak
szczegodow VW obrebie igiet bainitu. Z tego wzgledu celowym
jest stosowa¢ *agodnie dzialajace odczynniki o matym steze-
niu z przedtuzeniem czasu trawienia.

Przedstawione badania miaty charakter poréwnawczy i dla-
tego bydo wskazane przeprowadzenie ich na wybranym szczegéle
struktury z poszczeg6lnych zglkaddw.

Ze wzgledu jednak na duza pracochfonnos¢ oraz trudnosci ja-
kie nastrecza preparatyka celowana, okazato sie to praktycz-
nie trudne do przeprowadzenia. Uzyskano jednakze pedng i wy-
starczajaca powtarzalnos¢ obserwowanych zjawisk dla wielu
szczegotow z dwoch zgtaddédw o identycznej strukturze.
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5. WIOSKI

Z przeprowadzonych badan wynikaj

1.

Rodzaj odczynnika, jego stezenie i czas trawienia maja
wyrazny wpdyw na obraz struktury obserwowany na mikro-
skopie elektronowym.

Dobdér warunkéw trawienia musi uwzglednia¢ rodzaj struk-
tury oraz charakter ujawnianych szczegotow.

. W badaniach struktury roztworéw statych (ferryt, mar-

tenzyt) wymagane jest znacznie silniejsze trawienie,
anizeli dla struktur bedacych mieszaning faz (perlit,
sorbit).

. Dla ujawnienia drobnych szczeg64éw w obrebie ziarn

oraz na ich granicach, celowym jest stosowanie odczyn-
nikdw o mniejszych stezeniach przy dduzszym czasie
trawienia.

Przy badaniu struktur bainityczno-martenzytycznych
stosowany odczynnik trawigcy winien zapewni¢ réwnomier-
ne wytrawienie obu tych skkfadnikéw, bez zbytniego za-
atakowania bainitu.

. Otrzymane wyniki oraz dane z pismiennictwa pozwalajg

zestawi¢ najkorzystniejsze odczynniki do badan na mi-
kroskopie elektronowym” zestawiono je w, tablicy 3.



Odczynnik
2.

kwas azotowy
hno3

kwas pikrynowy
c6h2 (no2)30h2

chlorek zelaza
z kwasem solnym
PeCI™ + HCI

Zestawienie odezynnikéw. trawigcych dla

metalografii elektronowej

t.

4«

1«

Stezenie i rozpuszczalnik

3 Rl SREEEEEEEEE

1% kw,azot.+100 cnn alk. amyl«
2% kw.azot.+100 ¢ém_ alk« amyl«
2% kw.azot.+100 cm alk« amyl«
m 0,3% zefirolu. [8,24,25]

3
. 29 kw.pikr, +100 cm alkOretyl.

lub etyl. n

. 4g kw.pikr. +100 cm alk.metyl.

etyl« lub eteru etylu.

Jak 2« lecz- z dodatkiem 0,5%
zefirolu,

29 kw.pikr. +1% kw.sol. +

100 cm alk«etyl. + 0,5 zefiro-
lu

2g PeCl + 1% HC1 + 100 cm3
alk. metyl.

Tg PeCl + 1% HG1 + 100 cm3
alk« metyl.

Tablica

Gtoéwne zastosowanie

4

struktury ferrytyczne
i ferrytyczno-perli-
tycznej.— martenzyt oraz.
struktury odpuszczania

struktury perlityczne
bainityczne 1 sorbi-
tycznej repliki ek-
strakcyjnej odczynnik
4 stosowany dla stali
stopowych po obrébce
cieplnej

stale stopowej badanie
struktury roztworow
statychj dla struktur
z4+ozonych z martenzytu
i bainltu dolnego

1idoysonjiu M mMopepdz  arusIved ]

s NETE

famouou
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2

Chlorek miedzi
CuClg

azotan amonu CH.NO,
trawienie elektro-
lityczne

bezwodnik kwasu
chromowego - CrO_
trawienie elektroli-
tyczne

chlorek potasu - KC1
trawienie elektrolitO

kwas fluorowodorowy
HF;

trawienie chemiczne
lub elektrolit«

-r3

1g CuClg 4 2 cm™ HC1 # 100 cm®
alk. metyl."V 0,3% zefirolu

10/5 roztwér wodny NH_NO.f
parametry,,pradowe
3V/5mA/cm /120 sek«

3
10g Cr0_ + 100 cm
destilata.

agua

30% roztwdr wodny KC1l przy
0,013-0,2 A/cm

2% HF + 4% HITO +
+ aqua destilata

Coao tablicy 3

4

stale Cr-V i Cr-Moj
badanie struktury
roztworéw statych

stale stopowe obro-
bione cieplnie, me-
tale niezelazne

do badania struktu-

ry roztworow, stakych-
f.erryt, martenzyt

stale wysokostopowe
Cr-Ni

stale wysokostopowe

‘geas  usplug

e JHIopY

Al a1



. Tablica 4
OPIS RYSUNKOW

a Powigkszenie X
" Trawienie Struktura elek-  cabko-
z jd trononve  wite
Granica ziam ferrytu. Jasne skabo trawigce sie pa-
1 : odz. Iy smo suostanci mi liczej. Obszary przy- gy 12000
6 min. graniczre ziam wykaz o% mniejsza, od reszty ziarma
odpormosc na dziakanie odczynnika trawiaoego.-
Perlit paserakowy — jasne plytki cementytu w osfré?_—
odz. ey  wie ferrytu. W wyniku znacznego rozpuszczenia fer-
® 4 2 min. rytu w pewnych obszarach widoczny jest tylko ce- 8000 12000
mentyt.
3 7 oz. ll/ Sorbit — w glakiej pozbawionej szczegoow osno-  gyy 12000
15min. wie ferrytyczej jasne wydzielenia cementytu.
) Struktura sorbityczma jak na 3. Trawienie
4 7 odz. M/ chlorkiem zelaza ujawnia podstrul re w aosnbwie 000 12000

2 min. ferrytyczrej co utrudnia jednak obserwecje wiel-
kosci 1 ksztabtu weglikaw.

| Martenzyt odpuszcz z charakterystyczng nierow-
5 11 4rﬁinlb/ nomiemoscia mlé.fl% widoczna® cze&¢ nieodpu- 8000 12000
- szczonej gy martenzytu.

odez. Iy W osnowie b\Aez,ygtacmNego martenzytu igly bainitu g4y 12000
6 u 2 min. dolnego nie ujace szczegHlow.

Struktura jak na rys. 6. Zastosowanie odczynnika
7 14 Gz Iy O mnlejszym stezeniu 1 przedhenie czasu travienia gy 1200
6 min. doprowadzido do ekstrakcji fazy wegllikonej w ighach
basnitu.

Struktura jak na ns. 6 17, TraNleWie dzia-
w

+ajacym odczynnikiem UJawnllo iglach
adez. la/ bafr?im rownomierne wytrawienie bainitu i marten- 8000 12000

25min. g, zrmszzylo kontrast miedzy tymi skdadnikami
strukturalnymi .
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TPABJIEHME IHJIMc&OB B 3JIEKTPOHHOI5 MMKPOCKOUMM

Mccj ieflORaHO BJiMHime pH;am KOHpeHTpapnw peaKTKBa, a TaK-
jse BpeMeHM TpaBJieHHH NA cTpyKTypHbiw bmp, CTajiM, McrrbiTaHHoii
npn noMonp ajieKTpoHHoro MMKpocKona.

OnpeflejieHO ~edcTBile npmvieHeHHbix peaKTHBOB, a xaKJKe no-
AobpaHO onxM M ajibHbie pejKHMbi TpaBJieHHH ajih pa3JiMHHbix cTpyK-
ryp m MapoK CTajm.

ATZEN VON SCHLIFFEN FUR DIE ELEKTRONENMIKROSKOPIE

Es wurde der Einfluss der Art und Konzentration der Atzlésungen
sowie der Atzzeit auf das Gefiigebild des im Elektronenmikroskop beo-
bachteten Stahles untersucht. Die Wirkung der angewandten Atzmittel
sowie optimale Atzverhiltnisse fiir verschiedene Gefiige und Stahlarten
wurde beschrieben.



