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JAN ADAMCZYK

PREPARATYKA REPLIK WEGLOWYCH

Streszczenie; Przeprowadzono badania nad otrzyma-
niem replik weglowych o wysokiej zdolnosci rozdziel-
czej do celdw mikroskopii elektronowej. Oméwiono spo-
soby zaostrzenia elektrod grafitowych oraz metody réw-
noczesnego napylania platyng i weglem. Okreslono opty-
malne warunki oddzielania replik weglowych 1 platyno-
wo-weglowych od powierzchni zgtadéw po réznych zabie-
gach obrobki cieplnej.

1. CEL 1 ZAKRES BADAN

Wyjasnienie niektorych zjawisk zachodzacych w metalach
i stopach jest mozliwe tylko przez stosowanie coraz dokda-
dniejszych metod badania oraz nowoczesnej aparatury. Odnosi
sie to przede wszystkim do badan na mikroskopie elektrono-
wym, bowiem nawet najnowoczesniejsze urzadzenie przy zasto-
sowaniu przestarzatych metod preparowania replik nie daje
pozadanych wynikow. Stad ciggta dgznos¢ do ulepszania metod
preparowania, umozliwiajacych otrzymanie replik o coraz wyz-
szej zdolnosci rozdzielczej. Szczegdélne znaczenie w tym
przypadku maja repliki weglowe, ktére przy zastosowaniu od-
powiedniej preparatyki osiggaja nawet zdolnos¢ rozdzielcza
w zakresie 20 do 10 X.

Celem pracy jest opracowanie metody otrzymywania replik
weglowych o wysokiej zdolnosci rozdzielczej, szczegolnie do
badan stali weglowych i stopowych. Praca jest kontynuacja
prac w zakresie preparatyki replik weglowych, prowadzonych
biezgco w Katedrze Metaloznawstwa Politechniki Slgskiej.

2. PRZEGLAD PISMIENNICTWA

Repliki weglowe otrzymuje sie przez napylanie w proézni
ok. 10 do 10 mm Hg na wytrawiong powierzchnie zgtaddéw
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metalograficznych czasteczek wegla w urzadzeniach préznio-
wych napylarkach 0 - 8]«

Zrod¥em emitujacym czasteczki wegla sa najczesciej elek-
trody grafitowe spektralnie czyste, dociskane do siebie za-
ostrzonymi koncami za pomocg sprezyn«. Przez elektrody prze-
puszcza sie prad elektryczny o natezeniu od 50 do 150 A. Za-
ostrzone konicéwki elektrod pod wpdywem duzej gestosci pradu
nagrzewaja sie do temperatury sublimacji wegla i w tym sta-
nie emitujag czgsteczki wegla [2-83 «

Innymi sposobem otrzymania czasteczek wegla, to dysocja-
cja par benzenu lub innychweglowodoréw pod kloszem napylarki
w polu potencjatu elektrycznego oko 1000 V 02,63«

Emitowane czasteczki wegla kondensujga na powierzchni zgla-
du i tworzag cienka i Scista blonice, ktora po oddzieleniu
doktadnie odwzorowuje relief powierzchni zgkadu« Napylong
btonke wegla oddziela sie od powierzchni zglhadu chemicznie
lub elektrolitycznie przez rozpuszczenie warstewki metalu
pod napylong bdonkga 0-8], lub niekiedy mechanicznie, przez
zastosowanie warstwy wzmacniajacej [630

Repliki weglowe, ze wzgledu na stosunkowo niski ciezar
atomowy wegla, posiadaja matg zdolnos¢ rozpraszania elektro-
néw, przez co otrzymany obraz elektronooptyczny nie jest
kontrastowy« Kontrast mozna zwiekszy¢ przez silniejsze wytra-
wienie zgkadu, co jednak wywotuje powstanie glebokiego relie-
fu, utrudniajacego oddzielenie blonek, a takze wystgpienie
wtérnych efektéow (zwanych "artifaktami'), obnizajacych czy-
telnos¢ obrazu« Stad tez powszechnie stosowanym sposobem
zwiekszenia kontrastu obrazu jest cieniowanie replik weglo-
wych parami ciezkich metali pod katem 30 do 45 « Utworzona
warstwa cieniujgca nie powinna ujawnia¢ whkasnej struktury,
ani ulega¢ lokalnej koagulacji« NajczesSciej stosowanymi meta-
lami do cieniowania replik sg; chrom, platyna i wolfram« Zdol-
nos¢ rodzielcza cieniowanych replik weglowych, ze wzgledu na
wystepowanie whkasnej struktury replik, jest ograniczona i
w najkorzystniejszym przypadku wynosi 100 do 50 ?i,c0 nie zaw-
sze jest Y/ystarczajace do ujawnienia wszystkich szczegotéw
struktury.

Polepszenie zdolnosci rozdzielczej replik weglowych uzys-
kuje sie przez napylanie wegla na uprzednio naniesiong ha
zgtad cienka Y/arstenke. platyny lub réwnoczesne napylanie
platyny i wegla. Dotad opracowano kilka sposoboéw otrzymywa-
nia replik platynowo-weglowych, mianowicie; sposéb KOENIGa
i KNOCHa [93 s polegajacy na katodowym rozpyleniu elektrody
grafitowej z zamocowanym w rdzeniu drucikiem platynowym”™
BRADLEYa [10,143 > polegajacy na odparowaniu elektrod grafi-
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towo-platynowych, Y/ykonanych w postaci prasowekg GROTHEa

i wspotpracownikéow [i1] , polegajacy na réwnoczesnym odparo-
waniu platyny i Y/egla przez zawieszenie na zaostrzonych kon-
cach elektrod cienkich drucikow platyny oraz sposob GADACZa

i REIMERA [17] , polegajacy na odparowaniu platyny z 4o6dki
grafitowej.

3. BADANIA WEASNE
3.1« Materiat do badan i przygotowanie proébek
Badania przeproY/adzono na os$miu gatunkach stali podda-

nych réznym zabiegom obroébki cieplnej. Skd#ad chemiczny stali
zastosov/anych do badan zestawiono w tablicy 1.

Tablica 1
Sk#ad chemiczny badanych stali
Ga- skdad chemiczny w % Przezna-
tunek - - czenie
Mo
stali C Mn Si P S Cr Ni stali
_ do gtebo-
05X 0,05 0,31 0,00 0,027 0,030 - - Kiego tho-
czenia
konstruk-
35 0,32 0,63 0,30 0,028 0,032 - - - cyjna we-
glowa
FI2 1,18 0,33 0*30 0,027 0,029 0,12 0,15 - Vrv'grzedz'o'
do
20HNM 0,22 0,65 0,33 0,030 0,035 0,55 1,82 Q25 naweglania
do ule-
35HM 0,35 0,55 0,28 0,030 0,035 1,05 0,35 0,2: pszania
cieplnego
40s2 0,38 0,72 1,55 0,035 0,040 0,2 0,25 - resorowa
H9S2 0,45 0,65 2,55 0,025 0,028 9,53 0,46 - zaworowa

H10S2M 0,47 0,58 2,53 0,022 0,027 9,83 0,44 0783 zaworowa
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Prébki poddano obrobce cieplnej celem otrzymania dla ba-
danych stali charakterystycznych struktur. Y/arunki obrdébki
cieplnej probek wraz z wynikami obserwacji struktury zesta-
wiono w tablicy 2, =

Zgtady do badan przygotowano przez szlifowanie recz-
ne na papierach Sciernych, a. nastepnie polerowac
no mechanicznie na tarczach filcowych zwilzanych zawiesing
tlenku glinu w wodzie destylowanej. Czes¢ probek polerowano
réwniez na pastach diamentowych. Wypolerowane zgtady przemy-
wano wodg destylowang, a nastepnie benzenem.

Zgtady trawiono chemicznie stosujac odczynniki zestawio-
ne w tablicy 3. Czas trawienia prébek wyznaczono eksperymen-
talnie, opierajac sie na wstepnej obserwacji struktury na
mikroskopie optycznym, wynikach uzyskanych na mikroskopie
elektronowym oraz badaniach wczesniejszych [8] . Po wytra-
wieniu prébki ptukano wodag destylowang, a nastepnie benze-
nem.

Celem usuniecie powstatych w procesie trawienia produktow
reakcji chemicznych na wytrawione powierzchnie zgtadoéw na-
noszono btonki czyszczace z 10fo kolodium.

3.2. Napylanie btonki weglowej i platynowo-weglowej

Napylanie btonki weglowej i platynowo-weglowej na wytra-
wione powierzchnie zgtadoéw przeprowadzono w prézni 10 do
10 mm Hg w napylarkach produkcji ZBUL - Warszawa i Carl
Zeiss-Jena (NRD). Schemat przyrzadu uzytego do napylania
przedstawiono na rys.1l. Przez elektrody zaostrzone, jak na
rys.2, przepuszczano prad o natezeniu 50 do 100 A. Wysoka
gestos¢ pradu w miejscu styku elektrod powoduje oporowe na-
grzewanie sie zaostrzonych koncow elektrod do temperatury
wyzszej od temperatury sublimacji wegla, a tym samym emisje
jego czasteczek. W odlegtosci ok. 80 mm od zrédia napylania
ustawiano zgtady, na ktorych emitowane czasteczki wegla kon-
densujac sie tworzg Scistg blonke. Grubos¢ bionki okreslo-
no na oko za pomocg ptytki porcelanowej z naniesiong kropla
oleju prézniowego [8] - W pracy stosowano btonki weglowe o
grubosci odpowiadajgcej zotto-brazowemu nalotowi czgstek
wegla na ptytce poréwnawczej, tj. ok. 100 A. Wymagana gru-
bos¢ bionki otrzymywano przez kréotkotrwaty (3 t 5 sek) prze-
ptyw pradu.

Stwierdzono, ze spos6b zaostrzenia elektrod w zasadzie
nie wptywa na jakos¢ replik. Préby wykazaty, ze przy zacho-



Tablica 2

Warunki obroébki cieplnej i struktura proébek

Gatungk Nr ) Obrébka cieplna Struktura
stali probki stan
° Ferrytf na granicach ziarn nieznaczna ilos¢

05X 1.0 N-950°C perlitu oraz cementytu trzeciorzedowego

1.1 H-850°C/woda raartenzyt iglasty

H-850°C/woda - - oL - .

35 1.2 0-500°C/1 hi wydzielenia weglikow w Ferrycie sorbit.

1.3 H-760°C/woda martenzyt z ferrytem

2.1 * H-900°C/wdda martenzyt gruboiglasty

H-900°C/woda

NE2 2.2 0-300°C/1 h martenzy odpuszczony o budowie iglastej
H-900°C/woda - . S, - _
2.3 0-600°C/1 h wydzielenie weglikow w ferrycie - sorbit
3.1 H-840°C/ole.i martenzyt drobnoiglasty
3.2 H-840°C/olej martenzyt odpuszczony o budowie drobno-
20HNM ) 0-300°C/1 h 1 e
3.3. H-840°C/olej wydzielenia weglikéw w ferrycie - sorbit

0-600°G/1 h

eyAyeaedaad
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35HM

40S2

HOS2

4.2

4.3

5.1

5.2

5.3

6.1:

6.2

6.3

6.4

3
H-850°C/olei

H-850°C/olej
0-300 C/1 h.

E-850°C/olej
0-600°C/1 h

HI-850°C/3500C/2"

/woda
HI-jw,,/10"/ woda

HI-jw/2 Vwoda

H-10500C/woa.a
H-1050°C/woda
0-500°C/1 h
H-1050°C/Y/oda
0- 500°C/1 h

H-1050°C/woda
0- 700°C/1 h

Codo tablicy 2

martenzyt iglasty

martenzyt odpuszczony o budowie iglastej

wydzielenia weglikow w ferrycie — sorbit:

w osnowie martenzytu nieznaczna ilosc¢
igiet bainitu dolnego

struktura. jwO ze wiekszong iloscig

bainitu

bainit dolny z nieznaczng iloscig marten-
zytu

martenzyt drobnoiglasty z nieznaczng ilos-
cig weglikdéw stopowych

martenzyt odpuszczony z nieznaczng iloscia
weglikoéw stopowych

martenzyt odpuszczony o wyraznej budowie
iglastej z nieznaczng iloscig weglikéw sto-
powych

wydzielenia weglikéw, wewnatrz i.na grani;-
cach ziarn. ferrytu - sorbit;

MAzowepy U



c.d. tablicy
1 2 3 4
° . martenzyt drobnoiglasty z nieznaczng ilos-
7.1 H-1050°C/olej cig weglikéw stopowych
7 2 H-1050°C/olej martenzyt odpuszczony z nieznaczna iloscia
- 0-300°C/1 h weglikéw stopowych
H10S2M H-1050°C/olej martenzyt odpuszczony o wyraznej budowie
7.3 0- 500°C/1 h iglastej z nieznaczng ilosScig weglikow
stopowych
7 4 H-1050°G/olej wydzielenia weglikéw wewngtrz i na grani-
- 0- 700°C/1 h cach ziarn ferrytu - sorbit.
N - normalizowanie]
H - hartowanie;;
0 - odpuszczanie;
HI- hartowanie izotermiezne
Tablica 3
Odczynniki zastosowane do trawienia zgtadéw
Gatunek Stali Ode zynnik
05X, 35, Ni2, 40S2 2% roztwér HNON w alkoholu, n-amylowym
20HNED § 3HIT 4% roztwor kwasu pikrynowego w alkoholu metylowym.

H9S2 1 H10S2H 1 g FeCI™ + 2 cm3 HC1 + 98 cm3 alkoholu metylowego

2

yoAmobdm Mipdaua  eyAyeaedoaad
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waniu wymaganej prozni btonki weglowe nie wykazuja odpryskow
wegla, ani innych wad. Sposob przedstawiony na rys.2c umoz-
liwia jednak przeprowadzenie szeregu zabiegdw napylania bez

Rys.1l. Schemat przyrzadu do napylania

l-elektrody grafitowe, 2-sprezyna; 3-korpusj 4-doprowadzenie
pradu; 5-izolator

Rys.2. Sposoby zaostrzania elektrod grafitowych
do napylania weglem
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ponownego zaostrzania elektrod. Ponadto, w czasie napylania
do wysokiej temperatury nagrzewa sie tylko czes¢ elektrody
0 maty przekroju, co pozwala na zachowanie parametréw pradu
1 udatwia ustalenie czasu zabiegu.

Repliki platynowo-weglowe otrzymywano dwoma sposobami ;

- napylanie od goéry; przez wstepne stopienie drutu platyno-
wego o masie ok. 2 mg, zawieszonego na elektrodach grafito-
wych zaostrzonych jak na rys.3a, whkaczajac prad o natezeniu
50A oraz rownoczesne odparowanie platyny i wegla, przez
swiekszenie natezenia pradu do 60 A;

- napylanie od dotu przez wstepne stopienie platyny umiesz-
czonej na elektrodach (jak na rys.3b), whkaczajac prad o
natezeniu 60A oraz réwnoczesne odparowanie platyny i1 wegla,
przez zwiekszenie natezenia pradu do 8.0A.

drut platunomj $,Imm

a b

Rys.3* Sposoby zamocowania platyny na elektrodach grafitowych
do rownoczesnego napylania platyng i weglem;

a - od gory; b - od dotu

Wstepne stopienie i czesciowe wtopienie platyny w elektrode
grafitowg przeciwdziata jej “odprysnieciu w czasie napylania.
Podczas tego zabiegu proébki ekranuje sie przystong.

Dla oceny przydatnosci podanych sposobdéw otrzymywania re-
plik platynowo-weglowych przeprowadzono badania dyfrakcyjne.
Porownanie dyfraktograméw replik platynowe-weglowych z otrzy-
mywanymi na czystych bdonkach platynowych wykazato w pierw-
szym przypadku znaczne rozmycie prazkow interferencyjnych, m
Wskazuje to na réwnomierne rozmieszczenie czastek platyny
i wegla a tym samym wysoka zdolnos¢ rozdzielcza tych replik.

3.4. Oddzielanie replik

Repliki oddzielano od powierzchni zgkadow elektrolitycznie
i chemicznie. Do oddzielania elektrolitycznego zastosowano
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odczynniki podane w literaturze [6,14] oraz 5*10 i 15% wodne
i alkoholowe roztwory kwaséw; azotowego, siarkowego, solnego
i fluorowodorowego. Stosowane dawniej do oddzielania chemicz-
nego alkoholowe roztwory bromu [8], ze wzgledu na koniecznosc¢
stosowania ucigzliwej aparatury wyciggowej, zastgpiono odczyn-
nikami podanymi w pracach [6,14] oraz wodnymi roztworami kwa-
su solnego i azotowego o réznym stezeniu. Najlepsze wyniki
uzyskuje sie stosujgcdo oddzielania elektrolitycznego; 10%
roztwér HC1 w wodzie_destylowanei, zas do chemicznego odczyn-
nik o sktadzie; 1 cm HC1 + 2 cm HNO-+ 13 an” HgO
Oddzielanie elektrolityczne przeprowadzono wlkgczajac w
obwdd pradu statego jako anode probke z pocieta blonka, nato-
miast Katode stanowida ptytka miedziana (rys.4). Elektrody

Rys.4. Schemat urzadzenia do elektrolitycznego oddzielania
replik

1-prébka z pocietg na kwadraty blonkg; 2-katoda Cu; 3-elek-
trolitj 4-opornica; 5-prostownik; 6- transformator

zanurzano w elektrolicie, a nastepnie wkgczano prad. Po cza-
sie, kiedy btonki zaczety odstawac¢ prabke wprawiano w ruch
wahadtowy co spowodowato splyniecie czesci bionek do elektro-
litu. Kilkakrotne podniesienie prébki nad zwierciadto odczyn-
nika 1 ponowne jej powolne zanurzanie powoduje, sptywanie po-
zostatych btonek na powierzchnie elektrolitu. Oddzielone
btonki wytawia sie siatkg miedziang i wytrawia w 5% wodnym
roztworze kwasu solnego w czasie 30 minut, a nastepnie ptu-
cze woda destylowang. BH#onki wyptukane wydawia sie na wytrg-
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wione w 5% alkoholowym roztworze kwasu azotowego miedziane
siatki preparatowe i suszy w spokojnym powietrzu«

Oddzielanie chemiczne przeprowadzono nanoszac kilka kroplj
odczynnika na powierzchnie zgkadow z pocieta btonkg, a naste-
pnie po zaobserwowaniu odstawania bdonek, prébke zanurza sie
w wodzie destylowanej. Zréwnanie sie powierzchna zgtadu ze
zwierciadtem wody powoduje sptyniecie btonek na jej powierz-
chnie. Warunki oddzielania replik zestawiono w tablicy 4.

Repliki platynowo-weglowe oddziela sie podobnie, z tym,
ze na napylong btonke przed oddzieleniem nanosi sie cienkg
warstwe 5% kolodium w octanie amylowym. Po odparowaniu roz-
puszczalnika dwuwarstwowg bdonke przecina sie na kwadraty o
boku 2 do 3 mm i oddziela elektrolitycznie. Zabieg ten sto-
suje sie celem uniemozliwienia rozrywania replik przez wy-
dzielajgce sie pod oddzielanag btonka pecherzyki gazu. Czas
oddzielania w tym przypadku przedtuza sie w stosunku do po-
danego w tablicy 4 o ok. 50%. Oddzielone bdonki dwuwarstwowe
wytrawia sie w 5% roztworze HCl, ptucze wodag destylowana,

a nastepnie zanurza sie w acetonie, gdzie nastepuje rozpu-
szczenie kolodium. BH#onki platynowo-weglowe ptucze sie dodat-
kowo czystym acetonem, wydawia sie na nosniki piaparatu i su-
szy.
Oddzielanie replik od powierzchni zgtadéw stanowi podsta-
wowg trudnos¢ przy otrzymywaniu replik weglowych i platynowo-
weglowych. Podane w pracy metody i odczynniki sg na ogét sku-
teczne i nadajag sie do oddzielania replik z probek o roznej
wielkosci. Skutecznos¢ metody zalezy jednak od sk#adu che-
micznego i1 struktury stali. Ha przyktad wystgpienie w stali
40S2 wydzielen grafitu utrudnidto oddzielenie replik.

Ogélnie stwierdzi¢ mozna, ze oddzielanie elektrolityczne
daje lepsze wyniki w przypadku stali o strukturze niejedno-
rodnej np. hartowanych 1 odpuszczanych. Do oddzielania re-
plik z prébek o strukturze zblizonej do jednorodnej stosowac
mozna zarowno oddzielanie elektrolityczne przy obnizonych
parametrach pradu jak i chemiczne. -Oddzielanie chemiczne da-
je bardzo dobre wyniki w odniesieniu do stali niskoweglowych
0 strukturze ferrytycznej.



Tablica 4 !3

Warunki oddzielania replik weglowych

Ga- NF Obrdébka oddzie- Od- Napie- Gestosc
tunek r6bki cieplna lanie czyn- ciz 3 pragju Czas Uwagi
P _F P etan nik A/cm
"TT * 3 ..... 4 5 . 6 7 8 S
05 X 1,0 N-950°C chemiczne A - - 0,5+2"
1.1 H-850°C/woda 15 0,4+0,5 1,5+2"
_ ° lektro-
1.2 H-850°C/woda e_ B 0.7+0.8 -
35 0-500 C/1 h lityczne 20 T 1,0+1.5 )
1.3 H-760°C/Y/oda 15 0,4+0,5 1,5+2* 5
Q
2.1 H-900°C/woda 12 = 0,3-r0,5 1,5-2° §
<
H-900°G/woda elektro- ~
- B -
NT2 2,2 0-3Q0°C/1 h lityczne 15 0,4+0,5 1+1.5
H-900°C/woda
2.3 0-600°C/1 h 25 0,8+0,9 0,5+1
3.1 H-840°C/ole.i 15 0,4+0,5.. 1 - 2"
H-840°C/olej elektro-
. i, B + - -
S OHNM 3-2 0-300°0/1 h lityczne 20 0,7+0.8 1-1,5
3.3 H-840°C/olej o5 0,9+1,0 0.5+1°"

0-600°C/1 h



35HM

4CS2

H9S2

4.1

4.3

5.1
5.2
5.3

6,1

6.2

6.3

6.4

3
H-850°C/olej

H-850°C/olej
0-300°C/1 h

H-850°G/olej
0-600 C/1 h

H1-350°G/2"

H1-350°C/10"
H1-350°G/2 *
H-900°C/woda

H-900°G/woda
0-300°G/1 h

H-900°C/woda
0-500°C/1 h

H-900°C/woda
0-7000C/1 h

\

elektro-
lityczne

chemiczne
elektroli-
tyczne

elektro-
lityczne

os]

15

20

25

mm

12-15

15

20

25

0,4*0,5

0,7*0,8

0,9*%1,0

0,4*0,5

0,5+0,6

0,7

0,8

c.d. tablicy 4

8
1 - 2°
1*1,5"
0,5*1"
_ nie
oddzielono
ok.25" 0ddz.Chem.
nie
oddzielono
3-5°
3-5-°
3-4-
2-3°"

yoAmobdm >ipdaa  exyqeaedaid



c«dO tablicy 4

1 2 3 4 .... 5-— 6 7 8 .9,

7.1 H-1050°C/ole.1i 12-15 0.4*0.5 2+3"
H-1050°G/olej .

7.2 0-300°C/1 h 15 0,5+0,6 3-5

= H-1050°C/oled elektro- .
H10S210' 7.3 _500°c/1 h lityjczne  ©° 20 0,7 3-4

H-1050°C/olej .

7-4  0-700°C/ 1 h 25 0,9 2-3

A - 1 cm3 HC1 + 2 cm3 HNO™ + 13 cm3 HgO;

B - 10% HC1 + 90% HgOj

H - hartowanie}

0 - odpuszczanie;

HI- hartowanie izoterraiczne.
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4. DYSKUSYJINE OMOWIENIE PRZEPROWADZONYCH BADAN

Badania wykazaty, ze na otrzymanie repliki wiernie odwzo-
rowujgcej badang strukture wpdywa szereg czynnikéw. Otrzyma-
nie kontrastowego i nie znieksztalconego obrazu struktury
zalezy gtownie od przygotowania i1 trawienia zgtadéw. Najle-
psze wyniki otrzymuje sie przez polerowanie zgtaddéw na pa-
stach diamentowych, gdyz w tym przypadku unika sie wystepu-
jJacego przy innych sposobach tzw. przepolerowania, polega-
jJacego na wystgpieniu na powierzchni zgtadu niewielkiego re-
fiefu, obnizajacego wiernos¢ odwzorowywania. Wystepuje one
szczegolnie przy polerowaniu prébek o strukturze niejednoro-
dnej, o réznych wkasnosciach poszczegolnych faz, a przede
wszystkim twardosci .

Dominujacy wpdyw na jakosS¢ odwzorowania posiada trawienie
zgtadow. Odczynnik trawigcy winien selektywnie ujawniac
strukture poszczegdlnych faz stopu. Obserwuje sie to na
rys.5 i 6, przedstawiajgcych strukture stali 40S2 hartowa-
nej izotermicznie, gdzie widoczna jest zaréwno piytkowa bu-
dowa igiet bainitu jak i struktura osnowy martenzytycznej.
Podobnie na rys.7, przedstawiajacym strukture stali 35 har-
towanej z temperatury wkasciwej, powyzej A widoczny jest

C3
martenzyt wykazujacy miejscami wyraznie wyksztatcone igly
oraz hartowanej niezupednie z zakresu temperatur A - A ,

c3
gdzie widoczny jest martenzyt oraz ferryt (rys.8).

Kontrast obrazu zalezy od gtebokosci reliefu powierzchni
zgkadu, wywotanego czasem dziatania odczynnika. Maty relief
zgtadu nie pozwala na ujawnienie wyraznych szczegédow struk-
tury, mimo stosowania skomplikowanych metod preparowania re-
plik.

Relief za gleboki wprowadza znieksztakcenie struktury i utru-
dnia oddzielanie replik oraz ostabia ostros¢ obrazu przy du-
zych powiekszeniach (rys.9). Stosowanie dduzszych czaséw
trawienia”jest wskazane tylko przy otrzymywaniu replik ek-
strakcyjnych, przydatnych do badania wielkosci oraz identy-
fikacji metodg dyfrakcji elektronowej czastek utwierdzonych
w replice (rys.10 i 11).

Zdolnos¢ odwzorowania drobnych szczegéddw struktury przy
prawiddowym wytrawieniu zgtadow zalezy od grubosci repliki.
Lepsze wyniki na ogét uzyskuje sie przy stosowaniu cienkich
replik cieniowanych chromem, niz nie cieniowanych grubych
replik weglowych. Cieniowanie, przez podwyzszenie kontrastu
obrazu udatwia interpretacje struktury«, Widoczne jest to
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szczeg6lnie na rys.5 i 6, przedstawiajacych te samg struktur
re martenzytyczno-bainityczng oraz na rys.8, przedstawiajg-
cym strukture martenzytyczno-ferrytyczng. Jedynie w przypad-
ku replik weglowych ekstrakcyjnych cieniowanie jest nie wska-
zane, gdyz ujawniajac strukture osnowy obniza kontrast dro-
bnych czastek utwierdzonych w replice oraz czyni je nieprzy-
datnymi do badan dyfrakcyjnych, ze wzgledu na wystgpienie do-
datkowych prazkéw interferencyjnych od warstwy cieniujacej .

Kontrast obrazu oraz zdolnhos¢ ujawniania drobnych szcze-
gotow struktury zwieksza sie przez zastosowanie replik pla-
tynowo-weglowych niecieniowanych. Widoczne jest to szczegol-
nie wyraznie na rys.12, przedstawiajacym iglasto-ptytkowg
strukture martenzytyczng zahartowanej stali zaworowej H10S2M
Znaczne powiekszenie mikrostruktury nie ostabito kontrastu
ani ostrosci obrazu. Wskazuje to, ze omawiane repliki nalezy
stosowaC przede wszystkim do badania struktur wybitnie dro-
bnoziarnistych oraz o znacznejidyspersji faz.

Y/KI0KI

1. Potwierdzono pe#ng przydatnos¢ replik weglowych do ba-
dan struktur stali weglowych i stopowych, ze wzgledu
na ich duzg zdolnos¢ ujawniania drobnych szczegotow
struktury.

2. Repliki weglowe stosowa¢ mozna z powodzeniem do badan
proceséw wydzielania, szczegdlnie ksztakttu, wielkosci,
rozmieszczenia oraz identyfikacji czastek faz miedzy-
metalicznych przyczepionych do replik, przez zastosowa-
nie dyfrakcji elektronowej.

3. V badaniach struktury cieniowanie replik weglowych
chromem zwieksza kontrast odwzorowanego obrazu struktu-
ry oraz utatwia jego interpretacje? cieniowanie replik
ekstrakcyjnych jest niecelowe poniewaz wprowadza efekty
wtorne.

4. Dla struktur wybitnie drobnoziarnistych oraz o znacznej
dyspersji faz, celowym jest stosowaC repliki platynowo-
weglowe niecieniowane, ktére dzieki wyzszemu od weglo-
wych kontrastowi posiadaja lepsza zdolnos¢ rozdzielczg.

5. Stwierdzono przydatnos¢ zardéwno elektrolitycznego jak
i chemicznego sposobu oddzielania replik, zaleznie od
struktury i sk#adu chemicznego stali. Y/Zarunki oddzie-
lania podano w tablicy 4.



Tablica 5
OP1S STRUKTUR

: Pmiglmit X
Obrobka
2 Gatunek Rodzaj
C|epra Struktura e o
5 stali replika towe
weglowa 10000 24000
° niecienionana 2
HI-850""C/ W_ szarej nieco pomarszczonej osno-
4082  /350°C/107 wie marten ciemiejsze igly
/woda bainitu o budowie plytkorej..
weglowa
6 cieniowana 10000 24000
chromem
H-850*C/ weglowa Marten: z miejscami  wyraznie
7 cieniowana - 10000 24000
/woda chromem WyKSZtZ\ﬁ)Wd’] igek.
b
_ weglowa Marten_zyt zaznaczonej _ budowie
8 H /zg(()%/ c?emowana j i ferryt — pola ciemiejsze 10000 24000
chromem w srodku rysunku) .

H-900°C/ platynono- Martenzyt iglasty (doraz przeryso-
9 NI -weglowa wany, razny wskutek glebo- 12000 30000
/woda n\évggienicwana kiego reliefu ew%

840*C/
- weglowa Drobne wydzielenia  weglikow
10 DHNM O—SG%ISJC/Ih ekstrakcyjna w ukdadzie pomartenzytycznym. 10000 24000

1 EHM H—?SO‘_’C/ weglowa Wygziie\lNenlj( 1ikow znaczrej wiel-
olej - kosc la?z pomar tenzytycz-
0-600°C/Ih Skstrakoyjna o

Martenzyt 0 budowie iglastoplyt-
H-1050°C/ platynowo- kowvej oraz wieksze iki wtor-
12 H10S2M /ol -weglowa ne — pola ie; pola ciemne — 12000 30000
niecienionana Ft)le same wegliki utwierdzone w re-
ie.

HI — hartowanie izotermicae,
H —mhartonanie,
0 — odpuszczanie
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UPEIIAPHPOBAHME ypJIEPORHHX PETWIMK

npoBe,n;eHo oiibrrbi fljia nojiyneHMH yrjiepoflHbix penjiMK ¢ 60.nb-
inoii paspemaiomeii cnocoOHOCTbio. 06cy2K~eHO cnoco6bi 3aocTpe-
hhh rpa~"JMTHbix 3JieKTpofl m MeTOfBi 0,zi,HOBpeMeHHoro Mcnapeima
njiaTHHbI m yrjiepofla.

Onpe”~ejieHo onTHMajibHbre pejKMMbi OT/xejieHMH yrjiepolRHbix
m NjiaTMHO-yrjiepoAHbix penjiMK o+« noRepXHOCTH MeTajiJiorpa™M-
NecCKMX nijimc|)ob M3 yrjiepoflHCTbix m jierMposaHHbix CTajiew rio/i-
BeprHyTbrx TepMMnecKOM oSpadoTKe.

KoHCTaTMpoBaHO 60jibniyio .npMroflHOCTb 10 % BO™HHHoro pac<~
TBopa H c1 fljiH 3JieKTpojiMTMaecKoro OTnejieHVH penjrax m peax-
TiiBa o cocTale: 1 cm3 HCl + 2 cm3 HNCh + 13 cm3 H20 NjiH xm -
MMnecKoro OTflejieHMH peruiMK.

PRAPARATIONSTECHNIK DER KOHLENSTOFFABDRUCKE

Es wurden Untersuchungen bei der Herstellung von Kohlenstoffab-
driicken von grossen Auflésungsvermdgen durchgefihrt.

Verfahren beim Anspitzen der Graphitelektroden zum gleichzeitigen
Aufdampfen von Kohlenstoff und Platin wurde beschrieben. Die Para-
meter fur die Abldsung der Abdricke bei Kohlenstoff — und legiertem
Stahl auch nach Wdarmebehandlung wurden festgelegt.



