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BADANIE PRZELOMOW ZA POMOCA MIKROSKOPU ELEKTRONOWEGO

Streszczeniei Przeglad pismiennictwa» Opis zastoso-
wanych metod wykonywania replik do badania przetomow
prébek stalowych* Przykdady typowych przetoméw trans-
krystalieznyoh ciggliwych 1 rozdzielczych, przetoméw
miedzyziamistych oraz przetomow wystepujacych na
probkach ze stali szybkotngcej* Wnioski*

1* Y/step

Mikroskopowe badania przetoméw zapoczgtkowane zostaty do-
piero przed kilkunastu laty przez Zappfe’®go, przy pomocy
mikroskopu swietlnego. Badania te mogty doprowadzic¢ jedynie
do skromnych rezultatow, ze wzgledu na niedostateczng, do
obserwacji nierdéwnosci przetomu, glebie ostrosci mikroskopu
Swietlnego. Dalszym krokiem w zakresie badania przetoméw
byto zastosowanie mikroskopu elektronowego wykazujacego, w
porownaniu z"mikroskopem Swietlnym, okoto 1000 razy wiekszag
gtebie ostrosci. Dotychczasowe wyniki badan wykazaty duzg
przydatnos¢ metody oraz koniecznos¢ jej dalszego rozwijania,
celem zdobycia umiejetnosci analizowania 1 interpretowania
wygladu kazdego przetomu.

Zasadniczym celem niniejszej pracy byto opanowanie trud-
nych metod wykonywania replik z przetoméw, oraz przeprowa-

dzenie préb interpretacji obrazow otrzymanych w mikroskopie
elektronowym.

2. Przeglad pismiennictwa

Literatura techniczna ostatnich lat zawiera stosunkowo
duzo publikacji, dotyczacych badania przetoméw ciat metalicz-
nych i niemetalicznych przy pomocy mikroskopu elektronowego,
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©raz roéznych metod otrzymywania replik odwzorowujacych
strukture przetomu« Niniejszy krotki przeglad literatury do-
tyczy jedynie metod preparatyki oraz préb klasyfikacji prze-
+oméw na podstawie ich obrazu w mikroskopie elektronowym«

Stosowane do badania przetoméw metody wykonywania replik
mozna podzieli¢ na dwie zasadnicze grupy; metody posrednie
(matrycowe) 1 metody bezposrednie« Metody posrednie (matry-
cowe) polegaja na zdjeciu z badanego przedomu matrycy, utwo-
rzeniu na niej repliki przez napylanie i rozpuszczeniu ma-
trycy« Repliki takie stosujg O.Wemer i I»Hunger [1] YY.Schatt
i D.Schulze [2] A-M«Piliankiewicz [3] H«A«Bendler i W.A«Jood
[4] AoPhillips i1 G«V«Bennet [5] 1 N.A.Tihep [6], Metody bez-
posrednie natomiast polegaja na utworzfeniu wprost na po-
wierzchni przedomu napylanej repliki weglowej i zdjeciu jej
przez elektrolityczne lub chemiczne rozpuszczenie metalu
pod replikg« Tego rodzaju repliki stosowane sg przez zespot
C.Crussarda [7, 8{ 9, 10], WOritscha [11] D oraz y/.Diensta
[12].

Oceniajac ogolnie dotychczas opublikowane metody wykony-
wania replik do badania przetoméow nalezy stwierdzi¢, ze mimo
pewnych krytycznych ocen metod matrycowych [13], podawane w
literaturze zdjecia dowodzg, ze odwzorowanie powlerzchni
jest ogoélnie biorac - dobre, a jedynie w pewnych skrajnych*
przypadkach miejscowo znieksztatcone« Y/ady tej nie wykazuja
repliki bezposrednie, ktére jednak nie pozwalaja na wielo-
krotne wykonywanie repliki z tego samego przetomu, ktdrego
powierzchnia zostaje zniszczona w czasie elektrolitycznego
lub chemicznego zdejmowania replikio Oprécz tego preparaty-
ka replik bezposrednich jest trudniejsza, a oczyszczanie re-
pliki z osadu po zdjeciu z przetomu, szczegdélnie metoda che-
miezng, dfugotrwate«

W wiekszosci publikacji dotyczacych badania przetoméw za
pomoca mikroskopu elektronowego podawany jest nastepujacy
podziat rodzajow pekania materiatow;

Réznica miedzy peknieciem transkrystalicznym, a miedzy-
krystalicznym jest oczywista, natomiast pozostate okreslenia
wymagajg blizszego zdefiniowania. Opierajac sie na pracy
W,,Diensta [12], uwzgledniajacej wiekszos¢ badanh przeprowa-
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dzonych poprzednio w tym zakresie, mozna przyja¢ nastepujace
cechy charakterystyczne poszczegélnych sposobéw pekania;

a) pekniecie rozdzielcze

Istotag mechanizmu powstawania pekniecia rozdzielczego
jest rozdziat ziarn wzdtuz ptaszczyzn krystalograficznych.
Pekniecie rozdzielcze rozprzestrzenia sie w jednym ziarnie
nie po jednej ptaszczyznie rozdziatu, lecz wykazuje na obra-
zie mikroskopowym system nieregularnie przebiegajacych,
czesciowo silnie rozgatezionych schodkéw, ktdére mozna przy-
jac¢ jako przejscie miedzy rownolegdymi ptaszczyznami krysta-
lograficznymi.

Obok schodkéw wystepuje w przetomach rozdzielczych jesz-
cze inny szczegot charakterystyczny, a mianowicie ostre,
drobne wzniesienia lub zagtebienia tzw. "jezyczki', ograni-
czone z jednej strony plaszczyzng, ktorej slad jest wyraz-
nie zorientowany w ptaszczyznie rozdziatu.

b) pekniecie ciggliwe

Powierzchnia przetomu ciggliwego sktada sie z szeregu
gtadkich lub lekko pofalowanych zagtebienn oddzielonych od
siebie stosunkowo niskim Sciankami, czesto parabolicznymi.
Ha dnie zagtebienia znajduje sie przewaznie wydzielenie lub
wtracenie. Przy silnym odksztatceniu poprzedzajacym peknie-
cie ciggliwe, dyslokacje spietrzaja sie na tkwigcych w os-
nowie wydzieleniach lub wtrgceniach. Narastajace przez to
naprezenia powoduja powstawanie mikropeknieé¢, ktdére rozprze-
strzeniaja sie przed frontem pekniecia, a w koncu 4gcza sie
przez rozdarcie dzielgcych je sScianek.

3. Badania wtasne

3.1. Materiat 1 metodyka badan

Do badan wykorzystano probki pochodzgce z poprzednio pro-
wadzonych prac badawczych. Skd#ad chemiczny uzytych gatunkow
stali podaje tablica 1, a obrébke cieplng poszczeg6lnych
probek tablica 2.



Gatunek
stali

Swi8

10H2H

1H17N4G8

Mn

0,42

0,43

6,00

Sktad chemiczny badanych stali

Si

0,21

0,36

0,64

0,027
0,018

0,013

0,020
0,021

0,009

Cr

4,60

2,25

17,57.

0,03

4,70

16*79

1,55

Tablica 1

Inne

Mc
0.26
Mo
0.88

. 0.04..
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Tablica 2
Warunki obrébki cieplnej probek
Gatunek Oznacze-
- nie Obrobka cieplna
stali AL s
probki
W wyzarzanie przy 800°C, przez 5 godzin,
chtodzenie z piecem
H austenityzowanie przy 1250°C, przez
Swis 20 min., hartowanie w oleju
hartowanie jak probki “H, a nastepnie
0 odpuszczanie przy 600 C, przez 2 godz.
ochtodzenie w wodzie
normalizowanie przy 800°C, przez 15
10H2M A1B min/pow<>, wyzarzanie przy 740°0, przez
30 min/pow.
przesycanie przy 1040°C, przez 30 min.,
1H17114G8 C wyzarzanie uczulajgce przy 650°C przez

60 min0

Z wszystkich proébek wykonano dla celdéw pordownawczych rep-
liki weglowe matrycowe i1 bezposrednie, oraz repliki chromowe.
Repliki matrycowe wykonywano w sposOb nastepujacy? powierz-
chnie przetomu polewano rozcienczonym lakierem caponowym, a
nastepnie kilkakrotnie lakierem caponowym o stezeniu Firmo-
wym. Po wyschnieciu lakieru zrywano go z powierzchni przedo-
mu na sucho. Tak utworzong matryce umieszczano w komorze na-
pytarki 1 napylano weglem lub chromem w nastepujgcych warun-
kach:

a) napylanie weglem metoda Bradleyas
odlegtos¢ preparatu od zrdodia napylania (miejsca sty-
ku precikéw weglowych) okoto 6-7 cmj czas napylania
1-2 sek.5 moc w chwili napylania ok.6Q0 watéw.

b) napylanie chromem
odlegtos¢ preparatu od zrodta parowania (spirali wol-
framowej wypednionej chromem) okoto 25 cmj moc w cza-
sie napylania okoto 200 watéw5 czas napylania okoto
40-60 sek.
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Po napylaniu wzmacniano replike zelatyng. Nastepnie roz-
puszczano mat;ryce w octanie amylowym, w ciagu 12-20 godzin.
Po rozpuszczeniu matrycy ptukano replike w kilkakrotnie
zmienianej goracej wodzie destylowanej celem oczyszczenia
repliki i1 rozpuszczenia warstwy zelatyny. Po catkowitym wy-
schnieciu repliki na siateczkach nosnych, mozna jag byto ob-
serwowa¢ w mikroskopie elektronowym.

Repliki weglowe bezposrednie otrzymywane przez napylanie
weglem metoda Bradleya wprost powierzchni przedomu. Istotng
sprawg przy tej metodzie byto zdjecie bezposredniej repliki
weglowej z bardzo postrzepionej powierzchni przedomu. Zdej-
mowanie to przeprowadzano elektrolitycznie w 10% roztworze
HNO, w alkoholu etylowym, przy napieciu okoto 24V i gestosci
pradu ok.2A/cm2. Czas zdejmowania wynosi+ od 30"do 60 sek.

w zaleznosci od materiatu probki.

Napylanie probek i matryc wykonywano w napylarkachs
typ 6 ES f-my Edwards (Anglia) oraz typ JBE-3B f-my Japan
Electron Optics Laboratory (Japonia).

Obserwacje i1 zdjecia wykonywano w mikroskopie elektrono-
wym typu BS 242 A f-my Tesla (CSRS).

3.2. Wyniki badan

Podany poprzednio dobdér materiatéw i ich obrébki ciepl-
nej oraz dobdr temperatury damania probek umozliwit uzyska-
nie zarowno pekniec¢ transkrystalicznych (rozdzielczych i
ciggliwyc_h) jak i1 peknie¢ miedzykrystalicznych.

Porownanie przedomu transkrystalicznego ciagliwego i1 roz-
dzielczego przedstawiaja rys, 1 i1 2. Obie probki wykonane zo-
staty ze stali 10H2M i bydty jednakowo obrobione cieplnie.
Pierwsza z nich 4amana w temperaturze otoczenia posiada prze-
+om typowo ciagliwy (rys.1l), druga natomiast 4amana przy
temperaturze - 72 C, wykazuje przedom typowo rozdzielczy
%rys,2). Udamos¢ pierwszej probki wynosida 27,7 kGm/cm2, a
drugiej - 14,2 kGm/cm™.

Przetom miedzyziamisty otrzymano na prébce ze stali
1H17N4G8 +amanej przy temperaturze - 196 C (rys.3).

Poréwnanie wpdywu obrébki cieplnej na wyglad przetomu
przeprowadzono na probkach ze stali SW18 wyzarzanej, harto-
wanej 1 odpuszczanej. Wyglad przetoméw tych probek odbiega
od wygladu typowych przetoméw ciggliwych i1 rozdzielczych.

Na przedomie proébki wyzarzanej (rys.4) przebieg powierzchni

pekniecia jest tagodniejszy niz na przetomach probek harto-

wanej (rys.5) 1 odpuszczanej (rys.6), na ktdérych widoczne

sg krotkie ostre uskoki, charakterystyczne dla przetomu roz-



N rys.

Gatunek Tempera-
stali tura tamania
(stan) probki °C

10H2M otoczenia

10H2M _7

1H17N4G8 — 19
SWi18 )

wyzarzona otoczenia
SWi18 )

hartowana °toczenia
SwW18

hartoiwana otoczenia

odpuszczona

OPIS RYSUNKOW

Replika

weglowa
matrycowa

chromowa
matrycowa

chromowa
matrycowa

weglowa
matrycowa

weglowa
matrycowa

weglowa
matrycowa

Opis przetomu

Przetom transkrystaliczny ciaggli-
wy z wyraznymi ,tuskami®

Przetom rozdzielczy z charakte-
rystycznymi uskokami i ,,jezycz-
kami*.

Przetom miedzyziarnisty; chro-
powato$¢ powierzchni ziarn spo-
wodowana prawdopodobnie wy-
dzieleniami weglikéw.

Charakter przetomu zblizony do
ciggliwego.

Wyraznie widoczne krotkie usko-
ki wystepujace w przetomach
rozdzielczych.

Krotkie uskoki podobnie jak
w prébce hartowanej; widoczne
bardzo drobne wydzielenia we-
glikéw.

eilektro-
nowe

3500

3500

3500

3500

3500

3500

Powiek.azenle X

catko-

wite

10000

10000

10000

10000

10000
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dzielczego. R6znica wygladu przetomu probki wyzarzanej od
wygladu przetoméw probek pozostatych jest jednak mniej wy-
razna niz roéznica wygladu odpowiednich obrazéw trawionych
zgtadow.

Jezeli chodzi o ocene metod wykonywania replik w zasto-
sowaniu do badania przetoméw, to na podstawie przeprowadzo-
nych prob mozna stwierdzi¢, ze najdogodniejsze okazaty sie
repliki matrycowe weglowe i chromoweo

4« Y/nioski

1. Zastosowanie mikroskopu elektronowego do obserwacji
przetomow pozwala na szczegotowe poznanie wygladu przetomow,
dzieki duzej gtebi ostrosci i1 wysokiej zdolnosci rozdziel-
czej mikroskopu tego typu«

2. Mikroskop elektronowy pozwala na wyrazne rozroéznienie
typowych peknie¢ transkrystalicznych ciggliwych 1 rozdziel-
czych, oraz pekniec¢ miedzykrystalicznych« Wystepuja jednak
réwniez przetomy bardziej ztozone«

3. Repliki matrycowe weglowe i chromowe pozwalaja na do-
statecznie wierne odwzorowanie struktury przedomu, a ich
otrzymanie jest mniej skomplikowane niz replik bezposred-
nich«
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