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BADANIA MIKROFRAKTCTGRAFICZNE NA MIKROSKOPIE SKANINGOWYM
METODA TRAWIENIA PRZELOMOW

Streszczenie. Przedstawiono w zarysie mozliwosoi badawcze mikro-
skopii skaningowej. Okreslono warunki trawienia przetoméw do badan
w mikroskopie skaningowym wybranych stopéw zelaza. Potwierdzono mo-
zliwos¢ uzyskania dla tego samego obszaru proébki danyoh odnosnie me-
ohamizmu pekania oraz szczegé#éw mikro- i substuktury. Wskazano na
zwigzek struktury z przebiegiem zdomu oraz praktyozna przydatnosé
zastosowanej techniki badan metalograficznyoh.

1. Wstep

Pierwsze préby zbudowania mikroskopu, w ktérym wiazka elektronowa o ma-
tej Srednicy analizuje w sposéb liniowy kolejne mlkroobszary badanego ma-
teriatu i wywotuje szereg zjawisk flzyoznych, w tym ghéwnie emisje elek-
tronéw wtdérnyoh - podjeto Juz ponad 30 lat temu [i, 2]. Wysidki te dopro-
wadzity do zbudowania w 1965 r. przez firme Cambridge Instrument Company
nowoczesnego mikroskopu analizujacego [3] , okreslanego w kraju potocznie
Jako "‘mikroskop skaningowy' (wg terminologii anglosaskiej ). W okresie nie
spetna 10 lat rozwoju mikroskopia skaningowa zyekakta ogromng popularnosé
w badaniach olat statych. Metoda ta stanowi bowiem od dawna poszukiwane
ogniwo posrednie pomiedzy mikroskopig $wietlng i wysokorozdzielczg mikro-
skopia elektronowg transmisyjna, wykazujac szereg unikalnych zalet, a mia-
nowicie [4,5,6] :

- mozliwos¢ stosowania szerokiego zakresu zmiany powiekszen dla wybranego
szczeg6du obrazu - od 20 do 50 000x przy zdolnosci rozdzlelozej osigga-
jJjacej w optymalnych warunkach ok. 50 fi;

- bardzo duza gtebia ostrosoi, od 300 do 500 razy wieksza od osigganej w
mikroskopach $wietlnych; przykktadowo w mikroskopie JSM-2 przy powieksze-
niu 1000x giebia ostrosoi wynosi ok. 35 {im;

- mozliwos¢ badania tréjwymiarowyoh prébek masywnych najczesciej o prze-
kroju i wysokosci rzedu kilkunastu mm lub wiekszych, nie wymagajgoyoh
na og6t zadnej preparatyki poza oozyszozeniem powierzohni lub utworze-
niem przetomu; wyjatek stanowig prébki nie przewodzace pradu elektrycz-
nego, ktoére powinny by¢ pokrywane w prézni warstewka metaliczng;
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- "przestrzenno$¢" obrazu powierzchni o znacznyoh nieréwnosciach i1 Jego
oiggtosé w catym zakresie powiekszen przy zachowaniu podobienstwa do o-
brazu obserwowanego okiem nieuzbrojonym {o ile to byloby mozliwe), oo stwa-
rza duza #atwos¢ Interpretaoji.

Prébka poddana badaniu w mikroskopie skaningowym, pobudzona pierwotng
wiazka elektronéw, stanowi Zréddo szeregu zjawisk flzycznyoh, z ktdéryoh
najwazniejsze to: emisja elektronéw wtérnych, 'odbioie"™ elektronéw pier-
wotnyoh, ktdére doznatly zderzen sprezystych, Indukowanie przez wigzke elek-
tronéw pradu w préboe, zjawiska luminisoenoji oraz promieniowania rentge-
nowskiego (rys. 1). Kazde z tyoh zjawisk Fflzyoznyoh stwarza odrebne, sze-
rokie mozliwosci badawoze w zakresie mikroskopii skaningowej, wyznaozajao
kierunki nowych rozwigzan konstrukcyjnych i modernizacji stosowanyoh mi-
kroskopow .

Viglo el

Rys. 1. Zjawiska fizyczne zaohodzgoe w préboe pod dziataniem skupionej
wiazki elektronéow [5]

Do g¥oéwnyoh metod badawczyoh stosowanych obecnie w mikroskopii skanin-

gowej mozna zaliczy¢ X ,2,5,6,7] :
- badanie uksztattowania powierzchni,

- badanie sk#adu i1 struktury materiatow,
- badanie rozkkadéw potenojatéw elektrycznyoh i magnetycznych na powierz-

ohnl,
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— badania przewodnosciowe,

-badania lumlniscenoyjne,

— mlkroanallza rentgenowska,
-wyznaczanie orientacji krysztatow.

W odniesieniu do materiatéw konstrukcyjnych mikroskopia skaningowa w
obeonej fazie rozwoju sprowadza sie gltdwnie do badan uksztattowania (topo-
grafii) powierzohni, ktérej obraz tworzy na ogé+ odpowiednio sterowana
wigzka elektronéw wtérnyohj mozliwe jest réwniez wykorzystanie do tego oe
lu odbitych elektronéw plerwotnyoh. Jakos$¢ obrazu uzyskiwanego w mikro-
skopie skaningowym zalezy od wielu ozynnlkéw w tym g¥béwnie od zdolnosci
rozdzielczej, glebi ostrosci, kata padania wigzki pierwotnej oraz warun-
kéw powstawania kontrastu.

ZDOLNOSC ROZDZIELCZA

Rys. 2. Zalezno$¢ pomiedzy powiekszeniem, zdolnoscia rozdzieloza i glebia
ostrosci [1]

Zaleznos$oi zachodzace pomiedzy powiekszeniem oraz zdolnosciag rozdziel-
oza i glebig ostrosci mikroskopu skaningowego przedstawia rys. 2. Zalez-
nosci te wyznaozono przy zaltozeniu, ze zdolno$¢ rozdzieloza oka wynos i
0,2 mm. Krzywa ciagta na rys. 2 odpowiada mikroskopom o zdolno$oi roz-
dzielozej 250 2, natomiast odolnek krzywej przerywanej odnosi sie do mi-
kroskopéw o zdolnosci rozdzielozej 100 2.

Kontrast obrazu w mikroskopie elektronowym skaningowym zalezy przede
wszystkim od topografii powierzchni, a w szczeg6lnosci naohylenia Jej ele-
mentéw wzgledem kierunku pierwotnej wigzki elektronéw. Wykorzystujac do
wytworzenia obrazu odbite elektrony pierwotne oraz stosujac niskie wartos-
ol napiecia przyspieszajacego®"rzedu ok. 1 kV mozna uzyska¢ dodatkowe efekty
kontrastu wywotane réznicami sk#adu chemicznego wzglednie Tfazowego. Ze
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spadkiem napieoia przyspieszajacego 4gozy sie jednak obnizenie zdolnosoi
rozdzielczej, zaleznej podobnie jak wielko$¢ powiekszenia od stopnia sku-
pienia pierwotnej wigzki elektronéw. Niektére preparaty mogg wykazywac
tzw. kontrast woltaiozny, zwigzany a réznicami emisji elektronéw wtérnych
wywotanymi rozktadem potencjatu na powierzchni prébki. Stosowane obecnie
mikroskopy skaningowe daja efekty kontrastu obrazu juz przy réznicach po
tencjatu ok. 0,25 V [8,9]-

Mozliwosci badawoze mikroskopii skaningowej znajdujga swoje odbicie
szczeg6lnie w ogromnym postepie dokonanym w zakresie mlkrofraktografii,
wybiegajgoej jJuz obecnie znacznie poza prostg klasyfikacje postaci prze-
+oméw. tatwosS¢ uzyskiwania powtarzalnych obrazéw przetoméw przy zréznico-
wanych powiekszeniach stwarza podstawy dla rozwoju fraktografii iloscio-
wej. Zastosowanie w mikroskopie skaningowym stolika goniometrycznego umo-
zliwia prowadzenie analizy mikrostereograficznej przy uzyciu prostych
zdje¢ tzw. ‘''stereo—par' i w efekcie okreslenie réznic w wysokosci szczegd-
+6w na powierzchni probki [10]-

0*D ) M

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

W ostatnich latach wskazano na nowe mozliwosci badawcze mikroskopu ska-
ningowego przez zastosowanie trawienia proébek.

Szczegblnie interesujace dane uzyskano metoda trawienia przedoméw []1,
12]. Na podstawie analizy krystalograficznej Tfigur trawienia (rys. 3) sta-
je sie mozliwe okreslenie wpkywu orientacji ziarn na przebieg pekania, a
w konsekwencji na postac¢ przetomu [13] . Wigze sie to z zagadnieniem szer-
szym, a mianowicie wpdywem struktury na mechanizm zdomu, co stanowi isto-
te badan objetyoh tematem niniejszej pracy.
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2. Badania wkasnhe

2.1. Cel 1 zakres badan

W pracy podjeto prébe okreslenia mozliwosci badawczych mikroskopii
skaningowej przy zastosowaniu preparatéow w postaoi trawionych przetoméw.
Skoncentrowano sie gdéwnie na ujawnieniu oddziatywania struktury na za-
poczatkowywanie i przebieg zdomu w wybranych gatunkach stali i zeliw. Da-
ne dotyczace badanych materiakéw ujmuje tablica 1. Skdad chemiczny odczyn-
nikéw stosowanych do trawienia przetoméw podaje tablica 2.

Tablica 1
Wykaz badanych materiatéw

Materiat Zawartos¢ skkadnikéw $

Stale C Mn Si P S Cr Ni Cu Ti
EO4 0,036 0,10 $I. 0,024 0,019 SI. sk, Sk -
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 -
1H18NOT 0,06 1,58 0,66 0,026 0,016 19,35 8,93 - 0,20

Zeliwa

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

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

Z wyszozegblnionyoh materiatéw wykonano zgkady metalograficzne oraz
przetomy. Ze wzgledu na wielko$s¢ uohwytu mooujacego probke w mikroskopie,
wymiary proébek metalograficznych bydy ograniozone i posiadaty Srednice
&€ = 10 mm oraz wysokos¢ h « 10 mm. Proébki przetoméw zostaty wykonane z
pretéw o Srednicy @ = 10 mm i ddugosoi 1 » 50 mm z 2 mm karbem nacietym w
potowie dtugosoi. Probki te damano na mbocie Charpy“ego o maksymalnym za-
kresie praoy L = 30 kGm przy nastawieniu obcigzenia na 15 kGm 1 rozstawie,
podpér 1 = 40 mm.Korioowki otrzymanyoh odolnkéw przetoméw zostaty odciete
aby wysokos$¢ probki wynosida réwniez max. 10 mm.

Z kazdego gatunku badanych materiatéw wykonano po trzy przetomy na kaz-
dy odozynnik trawlgoy. Oprécz tego z kazdego materiatu wykonano zglady me-
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talograflczne u celu okreslenia struktury poréwnawczej na mikroskopie
Swietlnym.

Tablica 2
Wykaz odczynnikéw trawigcyoh

Symbol odczynnika Skdad chemiczny

Mi 4 Fe 10 g nadsiarczanu amonu
100 on5 wody destylowanej

3 o’ kwasu azotowego
Mi 18 Fe 10 onr, kwasu solnego
100 om alkoholu etylowego

3 g chlorku zelaza
Mi 19 Fe 10 g kwasu solnego
90 om alkoholu etylowego

HCL 50# 50# roztwér kwasu solnego

Stale gatunkéw EO04, 45, N7E, badane bydy po normalizowaniu, natomiast
stal 1H18N9T w stanie przesyconym (tabl. 1). Proébki zeliw posiadaty struk-
ture uzyskang po odlaniu za wyjatkiem zeliwa ciggliwego czarnego uzyska-
nego w wyniku wyzarzania przy temperaturze 980°C.

3. Wyniki bada¢

Badania na mikroskopie $wietlnym ujawnidy w stali EO4 gruboziarnista
strukture ferrytyozng, w stali 45 - drobnoziarnistg strukture Tferrytycz-
no-perlityczng, a w stali N7E - perlit z bardzo niewielka zawarto$oia wol-
nego ferrytu. Zeliwa szare posiadaly osnowe perlityczng z wydzieleniami
grafitu ptatkowego oraz eutektyki fosforowej. W zeliwie sferoidalnym per-
litycznym wystapity wydzielenia wolnego cementytu, natomiast w zeliwie
sferoidalnym ferrytyoznym niewielka ilo$6 perlitu; zeliwo olagliwe posia-
dato charakterystyczng strukture ferrytyozng z wydzieleniami wegla Zzarze-
nia.

Badania mikrofraktograficzne, prowadzone na mikroskopie skaningowym
JSM-S1 o nominalnej zdolnosci rozdzielczej 250 2 przy powiekszeniach 300,
1000 i1 3000x oraz napieoiu przyspieszajacym 10 kV, wykazaty:

W stall EO4 w stanie nietrawionym wystapidy typowe przedomy transkry-
staliczne, +4upliwe. W wyniku trawienia powierzchni przetoméw ujawniono
figury trawienia o ksztatoie zblizonym do kwadratéw wskazujgoe, ze peka-
nie zachodzito w ptaszczyznach ferrytu jiooj™- (rys. 4, 5).
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Rys. 4. Przedtom atall EO04

Na rys. Materiat Trawienie Opis

4 EO4 MI19Fe Przetom transkrystaliozny 4upliwy.
Wldoozne figury trawienia. Kwadratowy
ksztatt figur wskazuje, ze .pekanie na-
stapito w ptaszozyznie [100] -

Podobne efekty wystgpity w ferryole stall 45, przy ozym stwierdzono,
ze transkrystaliczny przetom Hupliwy wykazuje w obszaraoh perlltyoznyoh
zwiekszong 110$¢ uskokéw 1 nieolagltoscl powlerzohnl. Rozwdj 1 przebieg pe-
knie¢ w perlicie badanyoh stali nie wykazat wyraznego zwigzku 2z orienta-
oJa ptytek oementytu wzglednie substruktura osnowy ferrytyoznej (rys. 6).

ObserwaoJe powlerzohnl trawionyoh przetoméw austenltyoznej stali
1H18NI9T potwierdzidy w pekni wozesnlejsze przypuszozenia, ze rozwdj trans-
krystalioznyoh peknie¢ olagllwyoh Jest zapoozatkowany na dyspersyjnych wy-
dzieleniach faz, w danym przypadku na wydzlelenlaoh weglika TiC oraz wtrg-
oenia niemetalioznyoh (rys. 7 1 8).

W poréwnaniu do stali przetomy zeliwa wykazaty znacznie wieksze zroz-
nicowanie w zaleznosci od teohnologii wytwarzania 1 obrobki mimo zaohowa-
nla zblizonego skdadu fazowego. W szarym zeliwie perlltyoznym dominowato
pekanie po granloach "osnowa-graflt”, oo ilustruja rysunki 9, 10. W zeli-
wie wlewnioowym ujawniono mikroobszary, gdzie przetom oatkowlole przebie-
gat po powierzchni phytek grafitu (rys. 11).

Charakterystycznag oeoha rozwoju peknie¢ w perlioie zeliw szarych bydo
ozesto spotykane loh prostopadte usytuowanie do kolonii plytek oementytu
przy wyraznie zaznaozonym oddziatywaniu granlo ziarn bytego austenitu na
przebieg ztomu (rys. 12).
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Rys. 7. Przetom stali 1H18N9T Rys. 8. Przetom stali 1H18N9T
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Na rys. Materiat Trawienie
5 ECH MI19Fe
5»
6 N7E HCL
10»
7 1H18NOT Mil8Fe
5»
70°C
MI18Fe
8 1H18NIT 5»

70°C
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Opla

Szczegét rys. 4

Przetom transkrystaliozny 4upliwy.
Struktura perlityozna ujawniona na
przetomie z widocznymi uskokami
powierzchni rozdziatu.

Weglikoazotki tytanu usadowione

w Srodku '‘dotku" przetomu transkry-
stalicznego olagliwego ujawnione po
trawieniu.

szozegok rys. 7
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Rys. 12. Struktura perlityczna na
Rys. 11. Ptat grafitu przetomie zeliwa szarego
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Nr rys. Materiat Trawienie
zeliwo
szare
- MI19Fe
9 perli-
t 1,57
yczne,
(maszy-
nowe }
zeliwo
szare
10 per li- MI18Fe
tyczne . 5*
(wlewnl-
oowe )
1n Jw. MidFe
3*
zeliwo
szare
_ Mil8Fe
perli- 5-
12 tyozne.
(maszy-

nowe 1

123

Opis

Fragment przedomu przebiegajacego
poprzez perlit i platki grafitu.

Pfat grafitu.

Ziarno regularnego perlitu ptytkowego
na granioy bytego ziarna austenitu.
Wewngtrz ziarna wldoozne wydzielenia
oementytu wtérnego.
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Rys. 15. Przetom zeliwa sfsroidal- Rys. 16. Przetom zeliwa sferoidal-
nego nego
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Kr rys. Materiat Trawienie Opis

zeliwo Przetom transkrystallczny +4upliwy
sferoi- Mi4Fe z Sladami pekania po granicach ziarn.

13 dalne 1.5 Widoczne figury trawienia w ferrycie.
ferry-
tyozne.

14 3*. J. szczegdt rys. 13
zeliwo
sferoi- Przetom translcrystallczny +4upliwy

15 dalne - z Sladami pekniec¢ oiggliwyoh. Widoczne
per li- na przetomie usadowienie grafitu kul-
tyczne kowego.
zeliwo
sferoi-

Przetom transkrystallczny +4upliwy

16 dalne - z grafitem kulkowym.

ferry-
tyozne
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Rys. 17. Przetom zeliwa olagllwego Rys. 18. Struktura perlltyczna oa
przetomie zeliwa olagllwego

W ferrytyoznym zeliwie sferoidalnym stwierdzono przetomy transkrysta-
liozne +tupliwe. Ukdad figur trawienia wskazat na przebieg zdtomu gltéwnie w
ptaszczyznach jioojJ™ (rys. 13 1 14).

Zarowno w zeliwie sferoidalnym ferrytyoznym, Jak 1 perlltyoznym w od-
réznieniu od zeliwa szarego z grafitem pltatkowym - zdom na ogét nie prze-
biegat po granloaoh sferoidalnyoh wydzielen grafitu, ani lob nie "wyry-
wat", leoz obserwowano raczej efekt ''Scinania" sferoidow grafitu (rys.
15 i 16).

W zeliwie oiagliwym ujawniono przetomy transkrystaliozne +upliwe, przy
czym podobnie Jak w stalaob obszary perlityoczne charakteryzowaty sie licz-
nymi uskokami i nieoiggtosciami powierzohni zdomu, przebiegajgcego czesto
wzdduz plytek cementytu (rys. 17). Pekniecia gtéwne bydy na ogoét efektem
""zlewania sie" rozgatezionego systemu rozwijajgoyoh sie oddzielnie pe-
knieé ozastkowyoh (rys. 18). Wiaze sie to przypuszczalnie 2z substrukturg
ferrytyoznej osnowy wystepujacej w zeliwaoh oiggliwyoh.
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Nr rys. Materiat Trawienie Opis

zeliwo Przetom transkrystaliozny 4upliwy.

17 ciggliwe Mi4Fe Ujawniona struktura perlltyozna
per11- 2 z silnie wystajgoymi plytkami cementytu
tyozne
Struktura perlltyozna na przetomie
18 Jw. Jw F
transkrystalicznym 4upllwym.
4. Wnioski

1. zastosowanie w mikrofraktografii skaningowej metody trawienia prze-
+oméw rozszerza znaoznie dotychozasowe mozliwosci badania wpdywu struktu-
ry materiatéw na mechanizm ich pekania.

2. Analiza figur trawienia na powierzohniach przetoméw stali wyzarzo-
nyoh oraz zeliw szarych nie obrobionych oieplnie wykazuje, ze pekanie fen-
rytu w tyoh stopaoh zachodzi na ogét w plaszozyznaoh FIOOj”.

3. W stalach i zeliwaoh obrobionych oieplnie pekanie ferrytu zachowu-
je charakter transkrystaliozny 4upliwy, przy ozym rozwdj pekniedé w znacz-
nym stopniu determinowany jest obeono$oia substruktury.

4. Przebieg pekniedé w perlicie zaréwno stali, jak 1 zeliw nie wykazuje
wyraznej zaleznosci w odniesieniu do kierunku phtytek cementytu, lecz ,ra-
ozej jest kontrolowany pierwotnym ziarnem austenitu (zeliwa szare i sfe-
roidalne) wzgledhle substruktura osnowy ferrytycznej (stale 1 zeliwa oig-
gliwe ).

5. W zeliwaoh szarych o grafioie ptatkowym stwierdza sie wyrazng ten-
dencje do zarodkowania oraz przebiegu pekniedé po granloaoh wydzielen gra-
fitu; zjawiska tego nie obserwuje sie w zeliwaoh sferoidalnych.

6. Przedom oiggliwy stali austenitycznych zarodkowany jest na wtrace-
niaoh niemetalloznyoh oraz wegllkaoh TiC.
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MHKPO 1 PAKTCrPASMHECKHE MCCJIEHOBAHMH B PACTBOPOM 3J13KTPOHHOM MHKPOCKCI1E
METOFIOM TPABJIEHHH H3J10MOB

Pe3aMe

UpescTaBJieHO » ofRmwx "lepTax MCcrejoBaTeabCKKe bo3smMoxnocen PacTpoOBOM mn-
KpocKonnH. OnpesexeHo pexHMbi TpaBJieHHA nssiomob o+oOpaHHDIX cnjiaBoB xemesa,
HCCJleyeMhK B paCTpOBOM 3J13KTPOHHOM MHKpoCKone.

1lojTBepK”eHo BO3MOXHOCTH nojrjraeHtia ana Tow xe caMoM noBepxHOCTu o6pa3-
ua jaHHHX, OTHOCHTeJiLHO MexaHK3Ma pa3pymeHHFI H xeTanel MHKpo- h cyFiCTpyK-
TypH. y»a3aHa cbhs1 CTpyKTypa c npoTexaHKeM H3JioMa a Tarae npaKTH" TecKyxi
npwroxHOCTB npaMeHeHHoii texHHKH MeTamorpailJM'iecxHx HCcmescBaHHO.
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MICROFRACTOGRAPHICAL STUDIES OF ETCHED FRACTURES ON THE
SCANNING ELECTRON MICROSCOPE

Summary

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.



