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ZASTOSOWANIE TRAWIENIA NALOTOWEGO DO ANALIZY STRUKTUR ZELIW ALUMINIOWYCH

Streszczenie. Scharakteryzowano metody otrzymywania barwnych ob-
razéw mikrostruktur metalograficznych ze szczegélnym uwzglednieniem
trawienia nalotowego. Nastepnie przedstawiono wyniki badan dotyczag-
cych otrzymywania barwnych struktur zeliw aluminiowych. Badania te
zostaty poparte analiza probek przeprowadzong na mikroanalizatorze
i dyfraktometrze rentgenowskim.

Jedna z podstawowych metod ujawniania struktury krystalicznej metali i
stopow jest obserwacja polerowanych powierzchni metalicznych przy uzyciu
réznych urzadzen. Pomimo bardzo szybkiego rozwoju techniki, osiagnie¢ tech-
niki elektronowej i innych metod badan strukturalnych, podstawowym narze-
dziem stuzacym do okreslania budowy wewnetrznej metali i stopdéw jest w
dalszym ciggu optyczny mikroskop metalograficzny, pracujacy na zasadzie
analizy odbitych promieni $Swietlnych. Poczatkowo dla zwiekszenia kontra-
stu pomiedzy poszczeg6lnymi sktadnikami struktury stosowano wydacznie tra-
wienie polerowanych powierzchni proébek réznymi odczynnikami, a nastepnie
rozwinety sie optyczne metody zwiekszania kontrastu.

W ostatnich latach notuje sie wzrost zainteresowania metodami trawie-
nia selektywnego, a szczeg6lnie trawienia barwnego wypolerowanych powierz-
chni metalicznych. Trawienie barwne, polegajgce na wykorzystaniu réznego
zabarwienia poszczeg6lnych sktadnikéw strukturalnych, pozwala na szybkie
okreslenie struktury danego stopu lub grupy stopéw. Obraz struktury uzys-
kany metoda trawienia barwnego jest przy odpowiednim opanowaniu tej meto-
dy datwy do interpretacji.

Wypolerowana powierzchnia metali posiada duzg zdolnos¢ do odbijania
Swiatta. Uniemozliwia to, poza nielicznymi wyjatkami, ustalenie barwy whkas-
nej roznych skdadnikédw strukturalnych, a oi za tym idzie identyfikacje
tych sktadnikow.

Rézne whasnosci optyczne sktadnikéw strukturalnych sg przyczyna przesu-
niecia w amplitudzie i fazie promieni odbitych. Przesuniecia te sg jednak
zbyt mate dla uzyskania wyraznego obrazu mikrostruktury. Zwiekszenie kon-
trastu pomiedzy poszczeg6lnymi skdadnikami uzyskuje sie najczesSciej przez
trawienie chemiczne, elektrochemiczne lub termiczne.
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Skuteczno$¢ dziatania czynnika trawigcego zalezy od sk#adu chemicznego
faz, orientacji krystalograficznej ziam i stanu naprezen w ziarnach. Ob-
raz mikrostruktury mozna otrzyma¢ weddug trzech zasadniczych mechanizméw:
- rézna szybkos¢ rozpuszczania sie sktadnikéw strukturalnych daje po pew-

nym czasie wytrawiania réznice w wysokosci poszczeg6élnych ziarn. Nie-
réwnosci powierzchni sa przyczynag réznic w amplitudzie promieni odbi-
tych, co powoduje powstanie wyraznego obrazu struktury}

- na powierzchni ziam powstaje cienka, dobrze przyczepna, przezroczysta
btonka o réznej grubosci na poszczegélnych ziarnach. B#onka ta zmienia
amplitudy i fazy fali Swietlnej, co prowadzi do powstania wielobarwnego
obrazu struktury. Obraz ten jest dostatecznie wyrazny dla identyfikacji
sktadnikéw strukturalnych;

- w wyniku dziatania czynnika trawigcego (najczesciej ciepta) nastepuje
utlenianie powierzchni proébki. Poszczeg6lne sktadniki mikrostruktury u-
tleniaja sie z rozna szybkoscia, co powoduje, ze nieréwna powierzchnia
zgtadu zmienia amplitudy i fazy odbitej fali Swietlnej warunkujace pow-
stanie barwnego obrazu struktury.

Odczynniki chemiczne dajace efekt barwny sg bardzo czute na stan na-
prezen w ziarnach, przy czym duza role mogg odgrywaé¢ naprezenia powstate
podczas mechanicznego polerowania szlifu. Z tego powodu przy trawieniu
barwnym zaleca sie stosowa¢ elektrochemiczne polerowanie szlifu, oo jed-
nak nie zawsze jest mozliwe.

Barwne obrazy struktury otrzymywano juz w ubiegtym stuleciu, lecz do-
piero obecny stan rozwoju fotografii barwnej pozwala na szerokie zastoso-
wanie tej metody dzieki mozliwosci utrwalenia i powielania barwnego obra-
Zu.

Liczne badania w tym zakresie pozwolity na opracowanie trzech zasadni-
czych metod otrzymywania barwnego obrazu struktury:

- przez trawienie nalotowe,
- przez barwienie optyczne,
- przez trawienie osadowe.

Przyczyng réznych barw obserwowanych struktur moze by¢ niejednorodnosé¢
struktury (rézne sktadniki), roéznice orientacji ziarn, segregacja oraz na-
prezenia wewnetrzne. Naktadanie sie tych czynnikéw utrudnia ocene obrazu
i moze by¢ przyczyna biednych wnioskéw. Proces barwnego trawienia osadowe-
go polega najczesciej na traktowaniu wypolerowanego szlifu odczynnikami
chemicznymi. Barwienie optyczne polega na wykorzystaniu absorpcji promie-
ni Swiatda spolaryzowanego przez wytrawiong powierzchnie zgtadu.

W procesie trawienia nalotowego barwny obraz struktury otrzymuje sie
przy podwyzszonych temperaturach. Na powierzchni metali takich jak Fe,
Ni, Co, Mn, Cr, Cu, Pb, Sb, Zn, Cd po podgrzaniu, a czasem nawet w tem-
peraturze pokojowej powstaje warstewka tlenkowa, ktérej grubos¢ zalezna
jest od temperatury i czasu nagrzewania. Okazuje sie [i], i, rowniez nate-
zanie barw nalotowych zmienia sie w zaleznosci od czasu oddziatywania cie-
pka.
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Pierwsza faza termicznego trawienia nalotowego polega na utwoizeniu cien-
kiej warstewki tlenku (ok. 150t300 ¢im) na powierzchni szlifu. W powkoce
tlenkowej zachodzi interferencja promieni Swietlnych. Réwnolegle ze zmia-
ng grubosci warstw tlenkowych na réznych skdadnikach strukturalnych zmie-
niaja sie takze barwy tych skdadnikéw. Zjawisko to wykorzystano w meto-
dzie okreslania temperatury stali weglowej podczas odpuszczania. W stalej
temperaturze barwy tej stali (ktéra posiada dos¢ jednorodnag strukture) w
skali makro zmieniaja sie w czasie. | tak np. w temperaturze 230° stal
weglowa moze mieé¢ nastepujace barwy:

czas nagrzewania barwa
15 min* jasno-zotta
30 min. czerwona
45 min. niebieska
60 min. jasno-niebieska

Metoda trawienia za pomoca barw nalotowych po raz pierwszy zostata za-
stosowana przez A. Martensa, pézniej zastosowali ja H. Berens i P. Osmond
nie tylko do zelaza i stali, ale takze do miedzi i jej stopéw. P.Goerens
i W. Dobbelsten zaobserwowali, ze cienka warstewka tlenkowa na oszlifowa-
nej probce nie jest rownomiernie przyczepiona na catej powierzchni. Przez
lekkie dopolerowanie mozna doprowadzi¢ do tego, ze niektdre skladniki struk-
turalne wystepuja jasniej [i] -

Podobna do metody trawienia nalotowego jest metoda wytwarzania cien-
kich powkok za pomocg par bromu lub jodu. 1 tu takze rézna grubos¢ warstw
naparowanycb daje roézne zabarwienia [5}= Obraz struktury otrzymany na dro-
dze trawienia termicznego nie zawsze daje dobre rezultaty. Dotyczy to
szczeg6lnie granic pomiedzy sktadnikami struktury, ktére sg bardzo niewy-
razne. W celu uwidocznienia granic ziarn i zwiekszenia kontrastu miedzy
poszczegélnymi skdadnikami strukturalnymi zaleca sie przed trawieniem na-
lotowym wstepnie podtrawi¢ prébke w najprostszych odczynnikach chemicz-
nych, takich jak roztwér kwasu azotowego, solnego itp. Proces taki nazywa-
ny jest niekiedy trawieniem kombinowanym lub ehemiczno-termicznym.

Opisane wyzej w skrocie metody barwienia sk#adnikéw strukturalnych,jak
dotychczas, znalazty zastosowanie prawie wydacznie do identyfikacji sktad-
nikéw stali oraz metali niezelaznych, g#béwnie miedzi.Natomiast w odniesie-
niu do zeliwa metody te nie bydty dotychczas stosowane. W ostatnich latach
prowadzi sie proby w tym zakresie. W Instytucie Inzynierii Materiatowej
przeprowadzono proéby zastosowania metody trawienia nalotowego do analizy
struktury Zzeliwa aluminiowego. Zeliwa aluminiowe, jak dotychczas,nie zna-
lazty rowniez wiekszego zastosowania w przemysSle. Dane literaturowe na
temat analizy struktury tych zeliw sa bardzo skgpe i fragmentaryczne. Za-
chodzito przypuszczenie, ze metoda barwnego trawienia moze stworzy¢ mozli-
wos¢ identyfikacji faz, ktére przy zastosowaniu klasycznych metod obser-
wacji obrazu czarno-biatego moga zosta¢ niezauwazone.
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Zeliwa aluminiowe do badan wytapiano w piecu indukcyjnym tyglowym
PITP-15/28 o czestotliwosci 8 000 HZ i pojemnosci tygla 15 kg oraz wydo-
zeniu zasadowym.

Wsad metalowy sktada sie z zelaza armco, aluminium rafinowanego i ze-
lazostopéw FeSi75, FeCr60 wzglednie FeTi25. Wegiel wprowadzano w postaci
maczki elektrodowej. Ciekdty metal poddawano zabiegowi modyfikacji przy u-
zyciu FeTi wprowadzanego do kadzi w ilosci 0,05%. Zeliwa odlewano do form
piaskowych w ksztatcie pretéw < 30 x 500 mm.

Efekt barwnego trawienia jest zalezny w duzej mierze od wstepnego przy-
gotowania zghadu. Badane probki po oszlifowaniu i wstepnej obrébce na pa-
pierach $ciernych polerowano na polerce wibracyjnej "METAPOLAN" przez o-
kres 16 godzin. Nastepnie probki sptukiwano alkoholem etylowym i suszono.

Trawienie nalotowe z reguty daje obraz mato kontrastowy. Wyrazistosé
obrazu mozna zwigkszy¢ przez wstepne trawienie granic ziarn. W zwigzku z
tym w pierwszym etapie zbadano dziatanie Kilku prostych odczynnikéw tra-
wigcych i1 w efekcie zdecydowano sie na zastosowanie roztworu alkoholowego
HNO~ - nitalu. Okazato sie bowiem, ze dla zeliw nisko- i Srednioaluminio-
wych trawienie tym odczynnikiem daje najlepsze efekty.

Metodyka badan

Prébki po wypolerowaniu poddawano wstepnemu trawieniu w 3% roztworze
HNON w alkoholu etylowym. Po wysuszeniu probki ustawiano na pdycie mie-
dzianej i umieszczano w piecu muflowym nagrzanym uprzednio do temp. 600°C.
Po ustaleniu temperatury proébki wyciggano z pieca i chtodzono przez inten-
sywne omywanie pdyty miedzianej strumieniem zimnej wody. Po ostudzeniu
prébki poddawano obserwacjom mikroskopowym. Badania obejmowaty serie proé-
bek wykonanych z zeliwa aluminiowego o do$¢ zréznicowanym sktadzie che-
micznym lIpod wzgledem zawartosci Al, Si, Ti i Cr), Wykazaty one mozliwos¢
zastosowania metody trawienia nalotowego do analizy struktury zeliwa alu-
miniowego. W niniejszym opracowaniu przedstawiono najbardziej interesuja-
ce efekty tych badan na prébkach, ktérych skkad chemiczny przedstawia tab-
lica nr 1.

Tablica 1
Sk#ad chemiczny badanych proébek

Sktad chemiczny % we wsadzie

Numer
proébki Al Si” Ti Cr
1 2,5r3,0 1,0 - 1*5-2,0
11 6,0t7,0 1,0 - 0,5r1,0

11 6,CH7,0 2,0 1,5t2,0
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W prébce X (rys. 1 i 2) ujawniono oprocz ferrytu, perlitu i grafitu
eutektyke weglikowag, ktéra przy uzyciu normalnych metod pozostataby nie-
zauwazona (na zdjeciu czarno-biatym ferryt i eutektyka weglikowa sg bia-
+e). Ferryt zabarwit sie na brazowo, eutektyka pozostata biato-zotta.

Rentgenowski obraz roztozenia chromu (rys. 6) wykazuje duzg koncentra-
cje tego pierwiastka w obszarze eutektyki weglikowej. Podobng sytuacje za-
obserwowano w przypadku prébki nr 11. Barwny obraz struktury wykazat licz-
ne wtracenia weglikéw chromu (rys. 3).

Identyfikacja faz i przeprowadzona przy uzyciu mikroanalizatora rentge-
nowskiego i dyfraktometru rentgenowskiego (rys. 7 i 8) wykazata, ze gtow-
nym sktadnikiem eutektyki weglikowej (w przypadku prébki nr 1) i wtracen
(prébka nr 11) jest weglik chromu Cr2-jlb*

Oprocz tego w prébce nr I w skkad eutektyki wchodzit réwniez weglik Cr~CA.

W prébce nr 111 zawierajacej tytan trawienie nalotowe ujawnito biate
wydzielenia o regulanpeh ksztattach (rys. 4 i 5). Badania fazowe oraz ba-
dania dotyczace rozkdtadu poszczegélnych pierwiastkéw stopu wykazaty, ze
biate prostokatne wydzi$lenia to weglik tytanu TiC. Zdjecie skaningowe wy-
kazuje ten weglik jako faze niewytrawiong wyraznie wystajaca ponad podio-
ze (rys. 9). Rentgenowski obraz roztozenia tytanu znajduje sie na rys. 10.
W ciemnobrazowych obszarach perlitu (rys. 3) stwierdzono wieksza anizeli w
reszcie probki zawartos¢ aluminium, za$ mniejsza zawartos¢ krzemu. Obsza-
ry te zidentyfikowano jako czysty cementyt z dodatkiem Al.

Wnioski

1. Badania nad zastosowaniem metody trawienia nalotowego do analizy struk-
tury zeliw aluminiowych wykazaty mozliwo$¢ wykorzystania tej metody dla
otrzymania barwnego obrazu struktury.

2. W wyniku trawienia nalotowego zeliw zawierajacych chrom mozliwe jest
ujawnienie wydzielen weglikowych, ktére na zdjeciu czarno-biatym pozo-
statyby niezauwazone. Wydzielenia te skltadajg sie w gtoéwnej mierze z
weglika chromu Cr23Cb*

3. W prdébkach zawierajacych tytan stwierdzono wystepowanie regularnych
prostokatnych wydzielen weglika tytanu, ktéry réwniez mégtby pozostac
niezauwazony na zdjeciu czarno-biaktym.

4. Uzyskane wyniki wykazaty celowos¢ przeprowadzenia dalszych badan, w
ktérych konieczne jest przeprowadzenie analizy punktowej celem stwier-
dzenia, czy roéznice w zabarwieniu tych samych sktadnikéw struktural-
nych sg wynikiem segregacji sk#adnikéw stopowych, czy tez przyczyny te-
go zjawiska sa inne.
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NPHMEHEHHE TPABJIEHHfl nPH 110JiyHEHHH UBETHHX 1lienOk « AHAJIH3y
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XapaKTepncTHKa MeTo.ua nojiyneHM iiBeiHtix Hso6pa*eHn8 MeiajuiorpaijiHHecKHX
MHKpocipyKTyp pJjia onpeflelieHHa $a30Boro cocTaBa nyryHa.

llpeflciaBjeHhi pesyjiBTaiH nccjie,noBaHHO TpaBaerniH .ajih  nojiyneHM aBeTHtoc
njieHOK Ha ajuoMHHHebnx nyryHax. HccjieflOBaHna noTBepxxeHH MUKpopeHTreHorpatjH-
necKHM u flIH$paKTorpa$HHecKHM aHajiH30M.

AN APPLICATION OP THE HEAT ETCHING POR ANALYSIS
OP CAST IRON STRUCTURES CONTAINING ALUMINIUM

Summary

The methods for obtaining colour images of metallographical mikrostruc-
.tures, particulaey the heat etching method have been characterised. The
research results for obtaining colour aluminium cast irons structures ha-
ve also been presented. The results have been proved by both X-ray micro-
analysis and X-ray diffraction.



Rys. 2. Mikrostruktura zeliwa aluminiowego po trawieniu nalotowym.
Pow. 750x



Rya. 3. Biate obszary eutektyki weglikowej =z udziatem weglika M-C,- Pow.
750x °

Rys. 4. Regularne wydzielenia weglika tytanu. Pow. 150x



Rys. 6. Rentgenowski obraz roztozenia chromu. Pow. 1000x



Rys. 8. Rentgenowski obraz roztozenia chromu - widoczna silna koncentra-
cja w obszarze eutektyki. Pow. 1000x



Rys. 10. Rentgenowski obraz rozdozenia tytanu. Pow. 1000x



