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BADANIA MIKROFRAKTCTGRAFICZNE NA MIKROSKOPIE SKANINGOWYM 
METODĄ TRAWIENIA PRZEŁOMÓW

Streszczenie. Przedstawiono w zarysie możliwośoi badawcze mikro
skopii skaningowej. Określono warunki trawienia przełomów do badań 
w mikroskopie skaningowym wybranych stopów żelaza. Potwierdzono mo
żliwość uzyskania dla tego samego obszaru próbki danyoh odnośnie me- 
ohamizmu pękania oraz szczegółów mikro- i substuktury. Wskazano na 
związek struktury z przebiegiem złomu oraz praktyozną przydatność 
zastosowanej techniki badań metalograficznyoh.

1. Wstęp

Pierwsze próby zbudowania mikroskopu, w którym wiązka elektronowa o ma
łej średnicy analizuje w sposób liniowy kolejne mlkroobszary badanego ma
teriału i wywołuje szereg zjawisk flzyoznych, w tym głównie emisję elek
tronów wtórnyoh - podjęto Już ponad 30 lat temu [i, 2]. Wysiłki te dopro
wadziły do zbudowania w 1965 r. przez firmę Cambridge Instrument Company 
nowoczesnego mikroskopu analizującego [3] , określanego w kraju potocznie 
Jako "mikroskop skaningowy" (wg terminologii anglosaskiej ). W okresie nie 
spełna 10 lat rozwoju mikroskopia skaningowa zyękała ogromną popularność 
w badaniach olał stałych. Metoda ta stanowi bowiem od dawna poszukiwane 
ogniwo pośrednie pomiędzy mikroskopią świetlną i wysokorozdzielczą mikro
skopią elektronową transmisyjną, wykazując szereg unikalnych zalet, a mia
nowicie [4,5,6] :
- możliwość stosowania szerokiego zakresu zmiany powiększeń dla wybranego 

szczegółu obrazu - od 20 do 50 0 00x przy zdolności rozdzlelozej osiąga
jącej w optymalnych warunkach ok. 50 fi;

- bardzo duża głębia ostrośoi, od 300 do 500 razy większa od osiąganej w 
mikroskopach świetlnych; przykładowo w mikroskopie JSM—2 przy powiększe
niu 1000x głębia ostrośoi wynosi ok. 35 {im;

- możliwość badania trójwymiarowyoh próbek masywnych najczęściej o prze
kroju i wysokości rzędu kilkunastu mm lub większych, nie wymagająoyoh 
na ogół żadnej preparatyki poza oozyszozeniem powierzohni lub utworze
niem przełomu; wyjątek stanowią próbki nie przewodzące prądu elektrycz
nego, które powinny być pokrywane w próżni warstewką metaliczną;
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- "przestrzenność" obrazu powierzchni o znacznyoh nierównościach i Jego 
oiągłośó w całym zakresie powiększeń przy zachowaniu podobieństwa do o- 
brazu obserwowanego okiem nieuzbrojonym {o ile to byłoby możliwe), oo stwa
rza dużą łatwość lnterpretaoji.
Próbka poddana badaniu w mikroskopie skaningowym, pobudzona pierwotną 

wiązką elektronów, stanowi źródło szeregu zjawisk flzycznyoh, z któryoh 
najważniejsze to: emisja elektronów wtórnych, "odbioie" elektronów pier- 
wotnyoh, które doznały zderzeń sprężystych, Indukowanie przez wiązkę elek
tronów prądu w próboe, zjawiska luminisoenoji oraz promieniowania rentge
nowskiego (rys. 1). Każde z tyoh zjawisk flzyoznyoh stwarza odrębne, sze
rokie możliwości badawoze w zakresie mikroskopii skaningowej, wyznaozająo 
kierunki nowych rozwiązań konstrukcyjnych i modernizacji stosowanyoh mi
kroskopów .

Wiojko etaktronó*

Rys. 1. Zjawiska fizyczne zaohodząoe w próboe pod działaniem skupionej
wiązki elektronów [5]

Do głównyoh metod badawczyoh stosowanych obecnie w mikroskopii skanin
gowej można zaliczyć Ji ,2,5,6,7] :
- badanie ukształtowania powierzchni,
- badanie składu i struktury materiałów,
- badanie rozkładów potenojałów elektrycznyoh i magnetycznych na powierz- 

ohnl,
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— badania przewodnościowe,
-badania lumlniscenoyjne,
— mlkroanallza rentgenowska,
-wyznaczanie orientacji kryształów.

W odniesieniu do materiałów konstrukcyjnych mikroskopia skaningowa w 
obeonej fazie rozwoju sprowadza się głównie do badań ukształtowania (topo
grafii) powierzohni, której obraz tworzy na ogół odpowiednio sterowana 
wiązka elektronów wtórnyohj możliwe jest również wykorzystanie do tego oe 
lu odbitych elektronów plerwotnyoh. Jakość obrazu uzyskiwanego w mikro
skopie skaningowym zależy od wielu ozynnlków w tym głównie od zdolności 
rozdzielczej, głębi ostrości, kąta padania wiązki pierwotnej oraz warun
ków powstawania kontrastu.

ZDOLNOŚĆ ROZDZIELCZA

Rys. 2. Zależność pomiędzy powiększeniem, zdolnością rozdzielozą i głębią
ostrości [1]

Zależnośoi zachodzące pomiędzy powiększeniem oraz zdolnością rozdziel
ozą i głębią ostrości mikroskopu skaningowego przedstawia rys. 2. Zależ
ności te wyznaozono przy założeniu, że zdolność rozdzielozą oka wynosi 
0,2 mm. Krzywa ciągła na rys. 2 odpowiada mikroskopom o zdolnośoi roz- 
dzielozej 250 2, natomiast odolnek krzywej przerywanej odnosi się do mi
kroskopów o zdolności rozdzielozej 100 2.

Kontrast obrazu w mikroskopie elektronowym skaningowym zależy przede 
wszystkim od topografii powierzchni, a w szczególności naohylenia Jej ele
mentów względem kierunku pierwotnej wiązki elektronów. Wykorzystując do 
wytworzenia obrazu odbite elektrony pierwotne oraz stosując niskie wartoś- 
ol napięcia przyspieszającego'rzędu ok. 1 kV można uzyskać dodatkowe efekty 
kontrastu wywołane różnicami składu chemicznego względnie fazowego. Ze
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spadkiem napięoia przyspieszającego łąozy się jednak obniżenie zdolnośoi 
rozdzielczej, zależnej podobnie jak wielkość powiększenia od stopnia sku
pienia pierwotnej wiązki elektronćw. Niektóre preparaty mogą wykazywać 
tzw. kontrast woltaiozny, związany a różnicami emisji elektronów wtórnych 
wywołanymi rozkładem potencjału na powierzchni próbki. Stosowane obecnie 
mikroskopy skaningowe dają efekty kontrastu obrazu już przy różnicach po 
tencjału ok. 0,25 V [8,9].

Możliwości badawoze mikroskopii skaningowej znajdują swoje odbicie 
szczególnie w ogromnym postępie dokonanym w zakresie mlkrofraktografii, 
wybiegająoej już obecnie znacznie poza prostą klasyfikację postaci prze
łomów. Łatwość uzyskiwania powtarzalnych obrazów przełomów przy zróżnico
wanych powiększeniach stwarza podstawy dla rozwoju fraktografii ilościo
wej. Zastosowanie w mikroskopie skaningowym stolika goniometrycznego umo
żliwia prowadzenie analizy mikrostereograficznej przy użyciu prostych 
zdjęć tzw. "stereo—par" i w efekcie określenie różnic w wysokości szczegó
łów na powierzchni próbki [10].

O*1) (11?) 3M

Rys. 3. Orientaoja krystalograficzna figur trawienia w strukturze ferry-
tycznej p2]

W ostatnich latach wskazano na nowe możliwości badawcze mikroskopu ska
ningowego przez zastosowanie trawienia próbek.

Szczególnie interesujące dane uzyskano metodą trawienia przełomów [|1, 
12]. Na podstawie analizy krystalograficznej figur trawienia (rys. 3) sta
je się możliwe określenie wpływu orientacji ziarn na przebieg pękania, a 
w konsekwencji na postać przełomu [13] . Wiąże się to z zagadnieniem szer
szym, a mianowicie wpływem struktury na mechanizm złomu, co stanowi isto
tę badań objętyoh tematem niniejszej pracy.
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2. Badania własne

2.1. Cel 1 zakres badań
W pracy podjęto próbę określenia możliwości badawczych mikroskopii 

skaningowej przy zastosowaniu preparatów w postaoi trawionych przełomów. 
Skoncentrowano się głównie na ujawnieniu oddziaływania struktury na za
początkowywanie i przebieg złomu w wybranych gatunkach stali i żeliw. Da
ne dotyczące badanych materiałów ujmuje tablica 1. Skład chemiczny odczyn
ników stosowanych do trawienia przełomów podaje tablica 2.

Tablica 1
Wykaz badanych materiałów

Materiał Zawartość składników $
Stale C Mn Si P S Cr Ni Cu Ti

E04 0,036 0,10 śl. 0,024 0,019 śl. śl. śl. -
45 0,47 0,64 0,30 0,016 0,026 0,29 0,12 0 ,12 -
N7E 0,72 0,24 0,18 0,012 0,020 0,13 0,08 0,11 -
1H18N9T 0,06 1,58 0 ,66 0,026 0 ,016 19,35 8,93 - 0,20

Żeliwa
Szare perlityozne 
(wlewnioowe ) 4,0 0,6 1,8 0,14 0,05 - - - -

Szare perlityozne 
(maszynowe ) 3,2 0,7 1,3 0,10 0,07 - - - -

Sferoidalne 
perlityozne 3,0 0,13 2,9 0,13 0,02 - - - -

Sferoldalne
ferrytyozne 2,9 0,16 4,8 0,13 0,02 - - - -

Clągliwe czarne 2,94 0,5 0,9 - - - - - -

Z wyszozególnionyoh materiałów wykonano zgłady metalograficzne oraz 
przełomy. Ze względu na wielkość uohwytu mooującego próbkę w mikroskopie, 
wymiary próbek metalograficznych były ograniozone i posiadały średnicę 
ęC = 10 mm oraz wysokość h « 10 mm. Próbki przełomów zostały wykonane z 
prętów o średnicy Q/ = 10 mm i długośoi 1 » 50 mm z 2 mm karbem naciętym w 
połowie długośoi. Próbki te łamano na młocie Charpy'ego o maksymalnym za
kresie praoy L = 30 kGm przy nastawieniu obciążenia na 15 kGm i rozstawie, 
podpór 1 = 40 mm.Końoówki otrzymanyoh odolnków przełomów zostały odcięte 
aby wysokość próbki wynosiła również max. 10 mm.

Z każdego gatunku badanych materiałów wykonano po trzy przełomy na każ
dy odozynnik trawląoy. Oprócz tego z każdego materiału wykonano zgłady me-
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talograflczne vi celu określenia struktury porównawczej na mikroskopie 
świetlnym.

Tablica 2
Wykaz odczynników trawiącyoh

Symbol odczynnika Skład chemiczny
Mi 4 Fe 10 g nadsiarczanu amonu 

100 om-5 wody destylowanej

Mi 18 Fe
3 cm"5 kwasu azotowego310 onr kwasu solnego3100 om alkoholu etylowego

Mi 19 Fe
3 g chlorku żelaza 
10 g kwasu solnego390 om alkoholu etylowego

HCL 50# 50# roztwór kwasu solnego

Stale gatunków E04, 45, N7E, badane były po normalizowaniu, natomiast 
stal 1H18N9T w stanie przesyconym (tabl. 1). Próbki żeliw posiadały struk
turę uzyskaną po odlaniu za wyjątkiem żeliwa ciągliwego czarnego uzyska
nego w wyniku wyżarzania przy temperaturze 980°C.

3. Wyniki badać

Badania na mikroskopie świetlnym ujawniły w stali E04 gruboziarnistą 
strukturę ferrytyozną, w stali 45 - drobnoziarnistą strukturę ferrytycz- 
no-perlityczną, a w stali N7E - perlit z bardzo niewielką zawartośoią wol
nego ferrytu. Żeliwa szare posiadały osnowę perlityczną z wydzieleniami 
grafitu płatkowego oraz eutektyki fosforowej. W żeliwie sferoidalnym per- 
litycznym wystąpiły wydzielenia wolnego cementytu, natomiast w żeliwie 
sferoidalnym ferrytyoznym niewielka ilośó perlitu; żeliwo olągliwe posia
dało charakterystyczną strukturę ferrytyozną z wydzieleniami węgla żarze
nia.

Badania mikrofraktograficzne, prowadzone na mikroskopie skaningowym 
JSM-S1 o nominalnej zdolności rozdzielczej 250 2 przy powiększeniach 300, 
1000 i 3000x oraz napięoiu przyspieszającym 10 kV, wykazały:

W stall E04 w stanie nietrawionym wystąpiły typowe przełomy transkry- 
staliczne, łupliwe. W wyniku trawienia powierzchni przełomów ujawniono 
figury trawienia o kształoie zbliżonym do kwadratów wskazująoe, że pęka
nie zachodziło w płaszczyznach ferrytu jiooj^- (rys. 4, 5).
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Rys. 4. Przełom atall E04

Na rys. Materiał Trawienie Opis
4 E04 Ml19Fe Przełom transkrystaliozny łupliwy. 

Wldoozne figury trawienia. Kwadratowy 
kształt figur wskazuje, że .pękanie na
stąpiło w płaszozyźnie |100J •

Podobne efekty wystąpiły w ferryole stall 45, przy ozym stwierdzono, 
że transkrystaliczny przełom łupliwy wykazuje w obszaraoh perlltyoznyoh 
zwiększoną Ilość uskoków 1 nieolągłoścl powlerzohnl. Rozwój 1 przebieg pę
knięć w perlicie badanyoh stali nie wykazał wyraźnego związku z orienta- 
oJą płytek oementytu względnie substrukturą osnowy ferrytyoznej (rys. 6).

ObserwaoJ e powlerzohnl trawionyoh przełomów austenltyoznej stali 
1H18N9T potwierdziły w pełni woześnlejsze przypuszozenia, że rozwój trans- 
krystalioznyoh pęknięć olągllwyoh Jest zapoozątkowany na dyspersyjnych wy
dzieleniach faz, w danym przypadku na wydzlelenlaoh węglika TiC oraz wtrą- 
oenia niemetalioznyoh (rys. 7 1 8).

W porównaniu do stali przełomy żeliwa wykazały znacznie większe zróż
nicowanie w zależności od teohnologii wytwarzania 1 obróbki mimo zaohowa- 
nla zbliżonego składu fazowego. W szarym żeliwie perlltyoznym dominowało 
pękanie po granloach "osnowa-graflt", oo ilustrują rysunki 9, 10. W żeli
wie wlewnioowym ujawniono mikroobszary, gdzie przełom oałkowlole przebie
gał po powierzchni płytek grafitu (rys. 11).

Charakterystyczną oeohą rozwoju pęknięć w perlioie żeliw szarych było 
ozęsto spotykane loh prostopadłe usytuowanie do kolonii płytek oementytu 
przy wyraźnie zaznaozonym oddziaływaniu granlo ziarn byłego austenitu na 
przebieg złomu (rys. 12).
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Rys. 7. Przełom stali 1H18N9T Rys. 8. Przełom stali 1H18N9T
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Na rys. Materiał Trawienie Opla

5 ECH Ml19Fe
5»

Szczegół rys. 4

6 N7E HCL
10»

Przełom transkrystaliozny łupliwy. 
Struktura perlityozna ujawniona na 
przełomie z widocznymi uskokami 
powierzchni rozdziału.

7 1H18N9T Mi18Fe
5»
70 °C

Węglikoazotki tytanu usadowione 
w środku "dołku" przełomu transkry- 
stalicznego olągliwego ujawnione po 
trawieniu.

8 1H18N9T
Ml18Fe

5»
70 °C

szozegół rys. 7



A. Giarelc, A. Maoiejny, A. Hemas, G. Smółka

Rys. 11. Płat grafitu
Rys. 12. Struktura perlityczna na 

przełomie żeliwa szarego
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Nr rys. Materiał Trawienie Opis

9

żeliwo 
szare 
perli
tyczne, 
(maszy
nowe }

Ml19Fe
1,5’

Fragment przełomu przebiegającego 
poprzez perlit i płatki grafitu.

10

żeliwo 
szare 
per li
tyczne . 
(wlewnl- 
oowe )

Ml18Fe
5*

jw.

11 Jw . Mi4Fe
3*

Płat grafitu.

12

żeliwo 
szare 
perli- 
tyozne. 
(maszy
nowe 1

Mi18Fe
5’

Ziarno regularnego perlitu płytkowego 
na granioy byłego ziarna austenitu. 
Wewnątrz ziarna wldoozne wydzielenia 
oementytu wtórnego.



124 A. Gierek, A. Macieja.?, A. Heroas, G. Smółka

Rys. 15. Przełom żeliwa sfsroidal- 
nego

Rys. 16. Przełom żeliwa sferoidal- 
nego



Badania mlkrofraktograflozne.. 125

Kr rys. Materiał Trawienie Opis

13

żeliwo
sferoi-
dalne
ferry-
tyozne.

Mi4Fe
1.5»

Przełom transkrystallczny łupliwy 
z śladami pękania po granicach ziarn. 
Widoczne figury trawienia w ferrycie.

14 3*. J". szczegół rys. 13

15

żeliwo 
sferoi- 
dalne 
per li
tyczne

-
Przełom translcrystallczny łupliwy 
z śladami pęknięć oiągliwyoh. Widoczne 
na przełomie usadowienie grafitu kul
kowego.

16

żeliwo
sferoi-
dalne
ferry-
tyozne

-
Przełom transkrystallczny łupliwy 
z grafitem kulkowym.
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Rys. 17. Przełom żeliwa olągllwego Rys. 18. Struktura perlltyczna oa
przełomie żeliwa olągllwego

W ferrytyoznym żeliwie sferoidalnym stwierdzono przełomy transkrysta- 
liozne łupliwe. Układ figur trawienia wskazał na przebieg złomu głównie w 
płaszczyznach jiooj^ (rys. 13 i 14).

Zarówno w żeliwie sferoidalnym ferrytyoznym, Jak 1 perlltyoznym w od
różnieniu od żeliwa szarego z grafitem płatkowym - złom na ogół nie prze
biegał po granloaoh sferoidalnyoh wydzieleń grafitu, ani lob nie "wyry
wał", leoz obserwowano raczej efekt "ścinania" sferoidów grafitu (rys. 
15 i 16).

W żeliwie oiągliwym ujawniono przełomy transkrystaliozne łupliwe, przy 
czym podobnie Jak w stalaob obszary perlityoczne charakteryzowały się licz
nymi uskokami i nieoiągłościami powierzohni złomu, przebiegającego często 
wzdłuż płytek cementytu (rys. 17). Pęknięcia główne były na ogół efektem 
"zlewania się" rozgałęzionego systemu rozwijająoyoh się oddzielnie pę- 
knięó oząstkowyoh (rys. 18). Wiąże się to przypuszczalnie z substrukturą 
ferrytyoznej osnowy występującej w żeliwaoh oiągliwyoh.
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Nr rys. Materiał Trawienie Opis

17
żeliwo 
ciągliwe 
per 11- 
tyozne

Mi4Fe
2’

Przełom transkrystaliozny łupliwy. 
Ujawniona struktura perlltyozna 
z silnie wystająoymi płytkami cementytu

18 jw. jw.
Struktura perlltyozna na przełomie 
transkrystalicznym łupllwym.

4. Wnioski

1. zastosowanie w mikrofraktografii skaningowej metody trawienia prze
łomów rozszerza znaoznie dotychozasowe możliwości badania wpływu struktu
ry materiałów na mechanizm ich pękania.

2. Analiza figur trawienia na powierzohniach przełomów stali wyżarzo- 
nyoh oraz żeliw szarych nie obrobionych oieplnie wykazuje, że pękanie fen- 
rytu w tyoh stopaoh zachodzi na ogół w płaszozyznaoh flOO j^.

3. W stalach i żeliwaoh obrobionych oieplnie pękanie ferrytu zachowu
je charakter transkrystaliozny łupliwy, przy ozym rozwój pęknięó w znacz
nym stopniu determinowany jest obeonośoią substruktury.

4. Przebieg pęknięó w perlicie zarówno stali, jak 1 żeliw nie wykazuje 
wyraźnej zależności w odniesieniu do kierunku płytek cementytu, lecz , ra- 
ozej jest kontrolowany pierwotnym ziarnem austenitu (żeliwa szare i sfe- 
roidalne) względhle substrukturą osnowy ferrytycznej (stale 1 żeliwa oią- 
gliwe ).

5. W żeliwaoh szarych o grafioie płatkowym stwierdza się wyraźną ten
dencję do zarodkowania oraz przebiegu pęknięó po granloaoh wydzieleń gra
fitu; zjawiska tego nie obserwuje się w żeliwaoh sferoidalnych.

6. Przełom oiągliwy stali austenitycznych zarodkowany jest na wtrące- 
niaoh niemetalloznyoh oraz węgllkaoh TiC.
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MHKPOiPAKTCrPASMHECKHE MCCJIĘHOBAHMH B PACTBOPOM 3JI3KTP0HH0M MHKP0CKCI1E 
METOflOM TPABJIEHHH H3JIOMOB

P e 3 a M e

UpescTaBJieHO b oßmwx 'lepTax MCcrejoBaTeabCKKe b o 3Mo x h o c t h  pacTpoBoM mh- 

KpocKonnH. OnpesexeHo pexHMbi TpaBJieHHÄ h 3Jiomob  o t oôpaHHbix cnjiaBOB xemesa, 
HCCJle^yeMhK B paCTpOBOM 3JI3KTP0HH0M MHKpoCKone.

IlojTBepK^eHo B03M0XH0CTH nojrjraeHłia an a  Tow xe  caMoM noBepxHOCTu o 6 p a 3 -  
ua jaHHHX, OTHOCHTeJiLHO MexaHK3Ma pa3pymeHHfl H xeTaneü MHKpo- h cyfiCTpyK- 
TypH. y»a3aHa c b h s l  CTpyKTypa c npoTexaHKeM H3JioMa a Tarae npaKTH'iecKyxi 
npwroxHOCTB npaMeHeHHoii texHHKH MeTamorpailJM'iecxHx HCcmescBaHHÖ.
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MICROFRACTOGRAPHICAL STUDIES OF ETCHED FRACTURES ON THE 
SCANNING ELECTRON MICROSCOPE

S u m m a r y

Some investigation possibilities of scanning electron microscopy have 
been showed. The etohlng conditions of facture surfaoe of some iron al
loys have been determined. The possibilities of obtaining informations 
both about a fracture mechanism and miorostruoture of the same specimen 
area have been confirmed. The results of the work have shown a relations
hip between mlorostruoture and fracture mechanism as well as usefullness 
of applied technique in metallographioal researches.


