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WSPOLCZESNE METODY BADAN W METALOGRAFI I

WSTEP

Dynamiczny rozwdj przemysdu metalowego wymaga miedzy in-
nymi unowoczesnienia metod badawczych, w tym takze z zakre-
su metalografii. Pomimo wprowadzenia wielu czesto bardzo
precyzyjnych metod, podstawowym urzgdzeniem pozostat mikros-
kop optyczny, udoskonalony w zakresie obserwacji przy rowno-
czesnym postepie w preparatyce zgtadow.

Poczatkowo wydawato sie, ze zbudowanie mikroskopu o mak-
symalnej, uzasadnionej teoretycznie zdolnosci rozdzielczej
ktadzie kres tworczym udoskonaleniom w zakresie mikroskopii.
Jednak okazato sie, ze w badaniach metalograficznych zdol-
nos¢ rozdzielcza mikroskopu nie jest jedynym czynnikiem de-
cydujacym o ilosci zarejestrowanych szczegétéw. Ujawnienie
danego szczegotu znajdujacego sie w zakresie zdolnosci roz-
dzielczej wymaga, by spowodowat on okreslone zmiany w natu-
rze odbitego swiatda. Przy obserwacji w polu jasnym lub
ciemnym mozna rozrozni¢ tylko takie dwa szczeg6ty, ktore ma-
Ja rozne wspotczynniki odbicia, rozproszenia lub absorbcji
sSwiatda. Wprowadzenie Swiatda spolaryzowanego, kontrastu fa-
zowego oraz kontrastu Nomarskiego pozwolido ujawni¢ dodatko-
we szczegoty, roznigce sie oddziatbywaniem na promien spola-
ryzowany badz tez wywotujace roéznice faz w odbitym sSwietle.

Whasciwe wykorzystanie tych metod wymaga jednak nadzwy-*
czaj starannego przygotowania powierzchni zghadu. Kosztem
duzego nakdtadu czasu mozna osiggng¢ niezte wyniki przez za-
stosowanie metod konwencjonalnych, jednak w catym szeregu
przypadkéw przeprowadzenie badan metalograficznych mozliwe
jest tylko przy zastosowaniu nowoczesnej aparatury i nowo-
czesnych metod. Nalezy zaznaczy¢, ze metody te nie wypieraja
ani nie zastepuja catkowicie polerowania mechanicznego lub
elektrolitycznego a tylko stanowig ich uzupednienie. Sg do-
skonalsze, gdyz umozliwiajg otrzymanie powierzchni niemal
catkowicie wolnych od rys w stosunkowo krotkim czasie a tak-
ze pozwalajg na znaczne ostabienie tzw. efektu Beilbjfego.
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Nowe metody badan
Badania w sSwietle spolaryzowanym

Metoda swiatta spolaryzowanego polega na obserwacji zgla-
du w swietle liniov/o spolaryzowanym, co jak wiadomo uzysku-
je sie przez wkaczenie w bieg promieni polaryzatora (przed
obiektywem) i1 analizatora (za obiektywem). Metoda nadaje
sie gtownie do odrdézniania ziam faz anizotropowych (skreca-
jJacych ptaszczyzne polaryzacji 1 powodujacych ich rozjasnie-
nie lub zabarwienie) od izotropowych optycznie. Jest uzy-
teczna np. przy badaniu wtrgcen, a w niektérych przypadkach
mozna rowniez bada¢ 3tan naprezen w ziarnach, gdy wzrost ich
powoduje zmiane wkasnosci optycznych skkadnikow struktural-
nych.

Mimo, ze sSwiatto spolaryzowane jest stosunkowo dawno sto-
sowane w metalografii i1 umozliwia ujavmienie wielu charakte-
rystycznych wkasnosci struktury, nie znalazto szerszego za-
stosowania, a to z nastepujacych przyczyni

- wyniki metody zaleza w znacznej mierze od stanu po-
wierzchni zgtadu - rysy, pory lub nadtrawienie uniemoz-
liwiaja jej stosowanie;

- metoda przydatna jest gktéwnie w metalografii metali
niezelaznych (tam bowiem wystepuje znaczna i1los¢ faz
anizotropowych), jednak dobre wypolerowanie mechanicz-
ne zgtadow jest tutaj bardzo trudne:

- dla przedstawienia wynikéw badan niezbedna jest foto-
grafia barwna co stanowi dodatkowe ograniczenie metody.

Metoda kontrastu fazowego

Metoda kontrastu fazowego stosowana jest w metalografii
od 1948 r, Duzym udogodnieniem by#a tu konstrukcja Reicher-
ta, gdzie przez wbudowanie dodatkowego ukdadu soczewek unik-
nieto koniecznosci stosowania specjalnych obiektywéw z wbu-
dowang ptytka fazowg. Istota metody polega na zamianie nie-
znacznych roznic w fazie na wyraznie widoczno roéznice in-
tensywnosci odbitego swiatda. Czutos¢ metody jest bardzo du-
za, gdyz jak stwierdzono mozna wykrywa¢ przy jej pomocy
szczeg6ty zgtadu o réznicach w wysokosci 1001 i1 mniej. Na-
daje sie ona zarowno do badan zgtadow trawionych, jak i1 tyl-
ko polerowanych, Przyktadem zastosowania moze by¢ wykrywa-
nie drobnych czgstek faz o znacznej twardosci - np. wegli-
kéw na zgtadach polerowanych lub trawionych gdy trawienie
ich nie ujawnia, badania struktury wewnetrznej ziarn, struk-
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tur hartowania 1 odpuszczania stali wysokostopowyeh oraz
struktur po deformacji plastycznej. Mozliwos¢ ogladania struk-
tury bez uprzedniego trawienia eliminuje dodatkowe niekiedy
niepozadane efekty wtorne.

Kontrast Homarskiego

Inny sposéb otrzymywania obrazu plastycznego (kontrastu),
opracowany przez Nomarskiego, polega na zastosowaniu dwdj-
+omnej phytki Vollastona, zbudowanej z dwu pryzmatéw posia-
dajacych wkasnos¢ polaryzowania promienia swietlnego.

Jezeli promien odbity od powierzchni zgkadu przechodzi
przez ptytke Wollastona a nastepnie przez skupiajacy uktad
optyczny (obiektyw), to otrzymuje sie dwa obrazy przedmiotu
przesuniete wzgledem siebie o pewng wielkosS¢. Przy odpowied-
nim doborze przesuniecia obrazu oraz dodatkowym wigczeniu
filtrow polaryzujgcych (polaroidéw), mozna uzyska¢ na skutek
interferencji wzmocnienie jednych i1 wygaszenie drugich pro»
mieni, przez co otrzymuje sie obraz plastyczny.

Obraz taki Wwyraznie uwypukla wyniostosci 1 zagtebienia w
powierzchni zgkadu, przez co utatwia wyréznianie poszczegol-
nych faz struktury, nie ulegajacych odczynnikowi trawigcemu,
wzglednie trawigcych sie jednobarwnie. VW tych przypadkach
mozna takze uzyska¢ obraz barwny przez skrecenie polaroidow,
a poszczegolne fazy zabarwiaja sie na rozne kolory. Urzadze-
nie jest tak czulte, ze tg.ostatnig metoda mozna wyréznic¢ ja-
kosciowo orientacje krystalograficzng w poszczegélnych ziar-
nach tej samej fazy.

Badania w temperaturach podwyzszonych

Odrebne zagadnienie w metalografii stanowig badania mi-
kroskopowe w temperaturach podwyzszonych. Jakkolwiek sg one
znane od lat trzydziestych, dopiero ostatnio udato sie po-
myslnie rozwigza¢ szereg trudnosci technicznych zwigzanych z
obserwacja struktury w wysokich temperaturach.

)Y{ urzadzeniu MVacutherm™ firmy Reichert w komorze grzew-
czej uzyska¢ mozna proznie lepszg od 10 mm Hg, co praktycz-
nie catkowicie zabezpiecza powierzchnie zgtadu przed utle-
nieniem. Poniewaz urzadzenie umozliwia badania zmian struktu-
ralnych w temperaturze do 1600 C, oddzielono komore grzewczg
od obiektywu ptytkg kwarcowg, co zapobiega zanieczyszczaniu
obiektywu parami metali.

"Yacutherm”™ umozliwia .obserwacje przemian alotropowych i
fazowych metali 1 stopéw, procesu rekrystalizacji metali
zgniecionych, "rozrostu ziarna, topnienia i Kkrzepniecia me-
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tali itp. Urzadzenie umozliwia takze cigglta rejestracje zja-
wisk na tasmie filmowej.

Badania materiatow radioaktywnych

Prowadzone ostatnio badania nad wpdywem promieniowania
izotopdw radioaktywnych na strukture 1 wkasnosci metali na-
rzucity koniecznos¢ skonstruowania mikroskopu umozliwiajgce-
go przeprowadzenie odpowiednich badan metalograficznych.

Mikroskop "Telatom"™ zbudowany przez firme Reichert stuzy
do obserwacji probek metali 1 stopéw radioaktywnych. Ochrone
przed promieniowaniem zapewnia obudowa odfowiana oraz urzg-
dzenie umozliwiajgce zdalne wykonywanie czynnosci manipula-
cyjnych, zwigzanych z zatozeniem preparatu, przesuwem i obro-
tem stolika, zmiang powiekszenia, przestony pola widzenia,
przestony apertury, obserwacjg w polu jasnym lub ciemnym,
Swietle spolaryzowanym itp. Optyka mikroskopu wykonana jest
ze szkta odpornego na promieniowanie. Mikroskop wyposazony
jest w 6 obiektywéw oraz mikrotwardosciomierz, ktdére umiesz-
czone sg we wspolnym uchwycie.

W celu umozliwienia obserwacji plutonu lub preparatéow za-
wierajacych pluton, mikroskop wyposazono dodatkowo w matg
komore podcisnieniowg wykonang z plexiglasu, wewngtrz ktoé-
rej umieszcza sie preparat. Komora ta zabezpiecza obserwa-
tora przed dziataniem pydu radioaktywnego.

Uowe metody preparatyki
Szlifowanie na mokro

Stosowane dotychczas szlifowanie zgtaddw na papierach
Sciernych zastgpiono "szlifowaniem na mokro'. Proébki szlifo-
wane sg tutaj na papierach karborundowych, wodoodpornych o
zmiennej gradacji ziarna. Probka omywana jest strumieniem
wody, ktora z jednej strony dziata jako sSrodek smarujacy, z
drugiej - unosi do zbiornika produkty Scierania. W wyniku
badan przeprowadzonych w laboratorium firmy Struers stwier-
dzono, ze przy zastosowaniu tej metody grubos¢ warstwy Beil-
byego wydatnie maleje (w pordéwnaniu ze szlifowaniem suchym),
i co ciekawsze grubos¢ ta nie zalezy od wielkosci nacisku.

W celu otrzymania w najkrétszym czasie powierzchni wol-
nej od rys i deformacji warstwy przypowierzchniowej, szlifo-
wanie nalezy przeprowadza¢ na papierach uzywanych przy moz-
liwie duzym docisku prébki. Ponadto czas obroébki na kazdym
papierze winien by¢ dwukrotnie dtuzszy od koniecznego do
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catkowitego usuniecia rys powstatych podczas szlifowania na
poprzednim papierze. \

Metoda DP

W wiekszosci przypadkéw czasochtonne polerowanie mecha-
niczne na suknie zwilzanym tlenkiem glinu zastgpiono polero-
waniem elektrolitycznym. Posiada ono szereg zalet, nie jest
jednak metoda uniwersalng, poniewaz zastosowane do niektd.*™»
rych materiatow - np. zeliwo, niektore stopy Al - nie daje
zadowalajacych wynikéw. Takze w przypadku konieczno6ci wyko-
nania duzych zgtadéw polerowanie elektrolityczne jest nie-
przydatne .

W wymienionych przyktadach metode elektrolityczng dosko-
nale uzupednia 1 zastepuje polerowanie metodg DP (Diamond
Polishing). Metoda DP nie rozni sie w zasadzie od polerowa-
nia metody mechaniczng, zmieniono bowiem tylko medium pole-
rujace oraz odpowiednio spreparowane sukno. Do polerowania
uzywa sie tutaj pasty diamentowej, wyrabianej ze specjalnie
frakcjonowanego proszku diamentowego, co zapewnia wysoka
jednorodnos¢ produktu i nadaje pascie specjalng przydatnosc
do preparatyki metalograficznej. Pasta wyrabiana jest w
trzech gradacjach - zgrubnej, Sredniej oraz drobnej.

Gradacje zgrubng stosuje sie do polerowania wstepnego
stali 1 stopow twardych oraz do operacji poprzedzajgcej po-
lerowanie elektrolityczne. Gradacje Srednig stosuje sie do
polerowania ostatecznego stali, zeliwa, siluminéw, itp.,
za$s drobng do celdéw specjalnych, takze do polerowania metali
i stopow miekkich.

Poza wymienionymi pastami specjalnymi stosuje sie niekie-
dy zwyczajne pasty diamentowe. Uzywa sie ich do operacji po-
przedzajacych wkasciwe polerowanie w tych przypadkach, gdy
przeskok od szlifowania na papierach sciernych do polerowa-
nia metodg DP jest zbyt wielki. Metoda ta jest oszczedna,
gdyz normalne zuzycie pasty diamentowej nie przekracza
dwéch an® /71000 zgladow.

Stosowanie post diamentowych do polerowania zgtaddw przy
uzyciu zwykdego sukna jest niecelowe. Pasta diamentowa wni-
ka #atwo w sukno i praktycznie nie bierze udziatu w polerowa-
niu, co zwieksza jej zuzycie 1 znacznie podnosi koszt zabie-
gu. Zaistniata wiec koniecznos¢ dobrania wkasciwego rodzaju
sukna i odpowiedniego spreparowania tarczy. Sukno uzywane
do polerowania metodg DP sk#ada sie z trzech warstw« miek-
kiej warstwy dolnej, stykajacej sie z tarczg obrotowg, war-
stwy sSrodkowej uniemozliwiajgcej wnikanie pasty w gkgb
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oraz warstwy zewnetrznej, polerujacejO Poniewaz diament nie
zmienia swych Wdasnosci skrawajacych przez diugi okres cza-
su, w metodzie DP zastosowano nadzwyczaj trwate sukno. Moz-
na je regenerowa¢, rozpuszczajac w kwasach cz”~tki metali
starte podczas polerowania zgtadu. Wyrabiane sag dwie odmiany
tarcz sukiennych - DUR, do polerowania materiatow twardych,
oraz MOL - do materiatéw miekkich*

W tablicy podano przyktadowo czas polerowania zgtadéw o
powierzchni 2 cm2 metodag DP.

Stellit itp. 1 min
Stal szybkotnagca 2 min
Stal na- +ozyska kulkowe harto-

wana 2 min
Stal nierdzewna 3 min
Stal -niskoweglowa 3 min
Zeliwo sferoidalne 4 tmn
Silumin itp. 3 min
Braz 3 min

Metoda Reinachera

Polerowanie elektrolityczne stopéw wielofazowych daje na
ogot niezadowalajgce wyniki. Powstate lokalne ogniwa galwa-
niczne naruszajg roéwnowage polerowania i zaleznie od réznicy
potencjatow powodujg mniej lub bardziej intensywne rozpusz-
czanie jednej z faz. (np. Si w stopach aluminium - krzem}.

Z drugiej” strony, zastosowanie tutaj polerowania mechanicz-
nego wprowadza niekorzystne znieksztatcenie warstwy przypo-
wierzchniowej , szczegoélnie w przypadku metali miekkich.

Wady obu wymienionych metod mozna wyeliminowa¢ przez za-
stosowanie polerowania metoda Reinachera* Zasada metody jest
nastepujaca: tarcza polerska, potgczona z ujemnym zaciskiem
zrodda pradu obraca sie w naczyniu wypednionym elektrolitem,
podczas gdy zgtad zamocowany jest w uchwycie metalowym, po-
+aczonym z biegunem dodatnim. Do elektrolitu dodaje sie od-
powiednie Srodki polerujace.

Metoda Reinachera daje dobre wyniki w przypadku polerowa-
nia jedno- lub wielofazowych stopow zdota, srebra, platyny
i miedzi. Mozna jg stosowaC z powodzeniem dc metali twardych
wolframu, molibdenu, renu itp», przy zastosowaniu zmiany
biegunowosci pradu statego co ok01,5isekO
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Polerka elektrolityczna firmy Zeiss

Jedng z wad polerowania elektrolitycznego jest ucigzliwy
dobor parametréw pradowych oraz czasu zabiegu» W przypadku
zbyt kroétkiego czasu polerowania* na zgtadzie pozostang ry-
sy powstate podczas szlifowania na papierach sciernych» 0d-
wrotnie, przedtuzenie czasu zabiegu moze by¢ przyczyng po-
wstawania wzeréw, obserwowanych np. w stali w miejscach wy-
stepowania wtrgcen niemetalicznych, cementytu trzeciorzedo-
wego itp. Ustalenie wkasciwego czasu wymaga wielu prob i
przy matej i1losci zgtaddéw czesto zniecheca do zastosowania
polerowania elektrolitycznego« Stad stosuje sie je jako
ostatecznos¢, jezeli inne metody zawodzg«

Urzadzenie Elypovist wyprodukowane przez firme Zeiss po-
siada wbudowany mikroskop, ktéry umozliwia obserwacje po-
wierzchni zgtadu w trakcie polerowania« Utatwia to przepro-
wadzenie zabiegu w kazdym indywidualnym przypadku, gdyz usta-
lenie parametréw ogranicza sie do doboru z tablic odpowied-
niego elektrolitu 1 parametrow pradowych przy kontroli wzro-
kowej =zmian powierzchni zg#adu podczas polerowania«

Przedstawione metody badan metalograficznych oraz prepa-
ratyki nie wyczerpuja oczywiscie catosci zagadnienia z uwagi
na to, ze istnieje caty szereg metod lokalnych, czesto nie-
"opublikowanych. Nalezy sie spodziewa¢, ze dalszy ich rozwdj
utrzyma sie na dotychczasowym poziomie«
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