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ZASTOSOWANIE TRAWIENIA NALOTOWEGO DO ANALIZY STRUKTUR ŻELIW ALUMINIOWYCH

Streszczenie. Scharakteryzowano metody otrzymywania barwnych ob- 
razów mikrostruktur metalograficznych ze szczególnym uwzględnieniem 
trawienia nalotowego. Następnie przedstawiono wyniki badań dotyczą
cych otrzymywania barwnych struktur żeliw aluminiowych. Badania te 
zostały poparte analizą próbek przeprowadzoną na mikroanalizatorze 
i dyfraktometrze rentgenowskim.

Jedną z podstawowych metod ujawniania struktury krystalicznej metali i 
stopów jest obserwacja polerowanych powierzchni metalicznych przy użyciu 
różnych urządzeń. Pomimo bardzo szybkiego rozwoju techniki, osiągnięć tech
niki elektronowej i innych metod badań strukturalnych, podstawowym narzę
dziem służącym do określania budowy wewnętrznej metali i stopów jest w 
dalszym ciągu optyczny mikroskop metalograficzny, pracujący na zasadzie 
analizy odbitych promieni świetlnych. Początkowo dla zwiększenia kontra
stu pomiędzy poszczególnymi składnikami struktury stosowano wyłącznie tra
wienie polerowanych powierzchni próbek różnymi odczynnikami, a następnie 
rozwinęły się optyczne metody zwiększania kontrastu.

W ostatnich latach notuje się wzrost zainteresowania metodami trawie
nia selektywnego, a szczególnie trawienia barwnego wypolerowanych powierz
chni metalicznych. Trawienie barwne, polegające na wykorzystaniu różnego 
zabarwienia poszczególnych składników strukturalnych, pozwala na szybkie 
określenie struktury danego stopu lub grupy stopów. Obraz struktury uzys
kany metodą trawienia barwnego jest przy odpowiednim opanowaniu tej meto
dy łatwy do interpretacji.

Wypolerowana powierzchnia metali posiada dużą zdolność do odbijania 
światła. Uniemożliwia to, poza nielicznymi wyjątkami, ustalenie barwy włas
nej różnych składników strukturalnych, a coi za tym idzie identyfikację 
tych składników.

Różne własności optyczne składników strukturalnych są przyczyną przesu
nięcia w amplitudzie i fazie promieni odbitych. Przesunięcia te są jednak 
zbyt małe dla uzyskania wyraźnego obrazu mikrostruktury. Zwiększenie kon
trastu pomiędzy poszczególnymi składnikami uzyskuje się najczęściej przez 
trawienie chemiczne, elektrochemiczne lub termiczne.
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Skuteczność działania czynnika trawiącego zależy od składu chemicznego 
faz, orientacji krystalograficznej ziam i stanu naprężeń w ziarnach. Ob
raz mikrostruktury można otrzymać według trzech zasadniczych mechanizmów:
- różna szybkość rozpuszczania się składników strukturalnych daje po pew

nym czasie wytrawiania różnice w wysokości poszczególnych ziarn. Nie
równości powierzchni są przyczyną różnic w amplitudzie promieni odbi
tych, co powoduje powstanie wyraźnego obrazu struktury}

- na powierzchni zia m  powstaje cienka, dobrze przyczepna, przeźroczysta 
błonka o różnej grubości na poszczególnych ziarnach. Błonka ta zmienia 
amplitudy i fazy fali świetlnej, co prowadzi do powstania wielobarwnego 
obrazu struktury. Obraz ten jest dostatecznie wyraźny dla identyfikacji 
składników strukturalnych;

- w wyniku działania czynnika trawiącego (najczęściej ciepła) następuje 
utlenianie powierzchni próbki. Poszczególne składniki mikrostruktury u- 
tleniają się z różną szybkością, co powoduje, że nierówna powierzchnia 
zgładu zmienia amplitudy i fazy odbitej fali świetlnej warunkujące pow
stanie barwnego obrazu struktury.
Odczynniki chemiczne dające efekt barwny są bardzo czułe na stan na

prężeń w ziarnach, przy czym dużą rolę mogą odgrywać naprężenia powstałe 
podczas mechanicznego polerowania szlifu. Z tego powodu przy trawieniu 
barwnym zaleca się stosować elektrochemiczne polerowanie szlifu, oo jed
nak nie zawsze jest możliwe.

Barwne obrazy struktury otrzymywano już w ubiegłym stuleciu, lecz do
piero obecny stan rozwoju fotografii barwnej pozwala na szerokie zastoso
wanie tej metody dzięki możliwości utrwalenia i powielania barwnego obra
zu.

Liczne badania w tym zakresie pozwoliły na opracowanie trzech zasadni
czych metod otrzymywania barwnego obrazu struktury:
- przez trawienie nalotowe,
- przez barwienie optyczne,
- przez trawienie osadowe.

Przyczyną różnych barw obserwowanych struktur może być niejednorodność 
struktury (różne składniki), różnice orientacji ziarn, segregacja oraz na
prężenia wewnętrzne. Nakładanie się tych czynników utrudnia ocenę obrazu 
i może być przyczyną błędnych wniosków. Proces barwnego trawienia osadowe
go polega najczęściej na traktowaniu wypolerowanego szlifu odczynnikami 
chemicznymi. Barwienie optyczne polega na wykorzystaniu absorpcji promie
ni światła spolaryzowanego przez wytrawioną powierzchnię zgładu.

W procesie trawienia nalotowego barwny obraz struktury otrzymuje się 
przy podwyższonych 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, której grubość zależna 
jest od temperatury i czasu nagrzewania. Okazuje się [i], i, również natę
żanie barw nalotowych zmienia się w zależności od czasu oddziaływania cie
pła.
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Pierwsza faza termicznego trawienia nalotowego polega na utwoizeniu cien
kiej warstewki tlenku (ok. 150t300 ¿im) na powierzchni szlifu. W powłoce 
tlenkowej zachodzi interferencja promieni świetlnych. Równolegle ze zmia
ną grubości warstw tlenkowych na różnych składnikach strukturalnych zmie
niają się także barwy tych składników. Zjawisko to wykorzystano w meto
dzie określania temperatury stali węglowej podczas odpuszczania. W stałej 
temperaturze barwy tej stali (która posiada dość jednorodną strukturę) w 
skali makro zmieniają się w czasie. I tak np. w temperaturze 230° stal 
węglowa może mieć następujące barwy:

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

Metoda trawienia za pomocą barw nalotowych po raz pierwszy została za
stosowana przez A. Martensa, później zastosowali ją H. Berens i P. Osmond 
nie tylko do żelaza i stali, ale także do miedzi i jej stopów. P.Goerens 
i W. Dobbelsten zaobserwowali, że cienka warstewka tlenkowa na oszlifowa
nej próbce nie jest równomiernie przyczepiona na całej powierzchni. Przez 
lekkie dopolerowanie można doprowadzić do tego, że niektóre składniki struk
turalne występują jaśniej [i] .

Podobna do metody trawienia nalotowego jest metoda wytwarzania cien
kich powłok za pomocą par bromu lub jodu. I tu także różna grubość warstw 
naparowanycb daje różne zabarwienia [5} • Obraz struktury otrzymany na dro
dze trawienia termicznego nie zawsze daje dobre rezultaty. Dotyczy to 
szczególnie granic pomiędzy składnikami struktury, które są bardzo niewy
raźne. W celu uwidocznienia granic ziarn i zwiększenia kontrastu między 
poszczególnymi składnikami strukturalnymi zaleca się przed trawieniem na
lotowym wstępnie podtrawić próbkę w najprostszych odczynnikach chemicz
nych, takich jak roztwór kwasu azotowego, solnego itp. Proces taki nazywa
ny jest niekiedy trawieniem kombinowanym lub ehemiczno-termicznym.

Opisane wyżej w skrócie metody barwienia składników strukturalnych,jak 
dotychczas, znalazły zastosowanie prawie wyłącznie do identyfikacji skład
ników stali oraz metali nieżelaznych, głównie miedzi.Natomiast w odniesie
niu do żeliwa metody te nie były dotychczas stosowane. W ostatnich latach 
prowadzi się próby w tym zakresie. W Instytucie Inżynierii Materiałowej 
przeprowadzono próby zastosowania metody trawienia nalotowego do analizy 
struktury żeliwa aluminiowego. Żeliwa aluminiowe, jak dotychczas,nie zna
lazły również większego zastosowania w przemyśle. Dane literaturowe na 
temat analizy struktury tych żeliw są bardzo skąpe i fragmentaryczne. Za
chodziło przypuszczenie, że metoda barwnego trawienia może stworzyć możli
wość identyfikacji faz, które przy zastosowaniu klasycznych metod obser
wacji obrazu czarno-białego mogą zostać niezauważone.



Żeliwa aluminiowe do badań wytapiano w piecu indukcyjnym tyglowym 
PITP-15/28 o częstotliwości 8 000 HZ i pojemności tygla 15 kg oraz wyło
żeniu zasadowym.

Wsad metalowy składa się z żelaza armco, aluminium rafinowanego i że
lazostopów FeSi75, FeCr60 względnie FeTi25. Węgiel wprowadzano w postaci 
mączki elektrodowej. Ciekły metal poddawano zabiegowi modyfikacji przy u- 
życiu FeTi wprowadzanego do kadzi w ilości 0,05%. Żeliwa odlewano do form 
piaskowych w kształcie prętów <J> 30 x 500 mm.

Efekt barwnego trawienia jest zależny w dużej mierze od wstępnego przy
gotowania zgładu. Badane próbki po oszlifowaniu i wstępnej obróbce na pa
pierach ściernych polerowano na polerce wibracyjnej "METAPOLAN" przez o- 
kres 16 godzin. Następnie próbki spłukiwano alkoholem etylowym i suszono.

Trawienie nalotowe z reguły daje obraz mało kontrastowy. Wyrazistość 
obrazu można zwiększyć przez wstępne trawienie granic ziarn. W związku z 
tym w pierwszym etapie zbadano działanie kilku prostych odczynników tra
wiących i w efekcie zdecydowano się na zastosowanie roztworu alkoholowego 
HNO^ - nitalu. Okazało się bowiem, że dla żeliw nisko- i średnioaluminio- 
wych trawienie tym odczynnikiem daje najlepsze efekty.

Metodyka badań

Próbki po wypolerowaniu poddawano wstępnemu trawieniu w 3% roztworze 
HNO^ w alkoholu etylowym. Po wysuszeniu próbki ustawiano na płycie mie
dzianej i umieszczano w piecu muflowym nagrzanym uprzednio do temp. 600°C. 
Po ustaleniu temperatury próbki wyciągano z pieca i chłodzono przez inten
sywne omywanie płyty miedzianej strumieniem zimnej wody. Po ostudzeniu 
próbki poddawano obserwacjom mikroskopowym. Badania obejmowały serię pró
bek wykonanych z żeliwa aluminiowego o dość zróżnicowanym składzie che
micznym Ipod względem zawartości Al, Si, Ti i Cr), Wykazały one możliwość 
zastosowania metody trawienia nalotowego do analizy struktury żeliwa alu
miniowego. W niniejszym opracowaniu przedstawiono najbardziej interesują
ce efekty tych badań na próbkach, których skład chemiczny przedstawia tab
lica nr 1.
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Tablica 1 
Skład chemiczny badanych próbek

Numer
próbki

Skład chemiczny % we wsadzie
Al Si' Ti Cr

I 2,5r3,0 1,0 - 1 * 5-2,0
II 6, 0t7 ,0 1,0 - 0,5r1,0

III 6,CH7,0 2,0 1,5t2,0
' I
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W próbce X (rys. 1 i 2) ujawniono oprócz ferrytu, perlitu i grafitu 
eutektykę węglikową, która przy użyciu normalnych metod pozostałaby nie
zauważona (na zdjęciu czarno-białym ferryt i eutektyka węglikowa są bia
łe). Ferryt zabarwił się na brązowo, eutektyka pozostała biało-żółta.

Rentgenowski obraz rozłożenia chromu (rys. 6) wykazuje dużą koncentra
cję tego pierwiastka w obszarze eutektyki węglikowej. Podobną sytuację za
obserwowano w przypadku próbki nr II. Barwny obraz struktury wykazał licz
ne wtrącenia węglików chromu (rys. 3).

Identyfikacja faz i przeprowadzona przy użyciu mikroanalizatora rentge
nowskiego i dyfraktometru rentgenowskiego (rys. 7 i 8) wykazała, że głów
nym składnikiem eutektyki węglikowej (w przypadku próbki nr I) i wtrąceń 
(próbka nr II) jest węglik chromu Cr2-jCb*
Oprócz tego w próbce nr I w skład eutektyki wchodził również węglik Cr^C^.

W próbce nr III zawierającej tytan trawienie nalotowe ujawniło białe 
wydzielenia o regulanpeh kształtach (rys. 4 i 5). Badania fazowe oraz ba
dania dotyczące rozkładu poszczególnych pierwiastków stopu wykazały, że 
białe prostokątne wydzi$lenia to węglik tytanu TiC. Zdjęcie skaningowe wy
kazuje ten węglik jako fazę niewytrawioną wyraźnie wystającą ponad podło
że (rys. 9). Rentgenowski obraz rozłożenia tytanu znajduje się na rys. 10. 
W ciemnobrązowych obszarach perlitu (rys. 3) stwierdzono większą aniżeli w 
reszcie próbki zawartość aluminium, zaś mniejszą zawartość krzemu. Obsza
ry te zidentyfikowano jako czysty cementyt z dodatkiem Al.

Wnioski

1. Badania nad zastosowaniem metody trawienia nalotowego do analizy struk
tury żeliw aluminiowych wykazały możliwość wykorzystania tej metody dla 
otrzymania barwnego obrazu struktury.

2. W wyniku trawienia nalotowego żeliw zawierających chrom możliwe jest 
ujawnienie wydzieleń węglikowych, które na zdjęciu czarno-białym pozo
stałyby niezauważone. Wydzielenia te składają się w głównej mierze z 
węglika chromu Cr2 3Cb*

3. W próbkach zawierających tytan stwierdzono występowanie regularnych 
prostokątnych wydzieleń węglika tytanu, który również mógłby pozostać 
niezauważony na zdjęciu czarno-białym.

4. Uzyskane wyniki wykazały celowość przeprowadzenia dalszych badań, w 
których konieczne jest przeprowadzenie analizy punktowej celem stwier
dzenia, czy różnice w zabarwieniu tych samych składników struktural
nych są wynikiem segregacji składników stopowych, czy też przyczyny te
go zjawiska są inne.
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AN APPLICATION OP THE HEAT ETCHING POR ANALYSIS 
OP CAST IRON STRUCTURES CONTAINING ALUMINIUM

S u m m a r y
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 żeliwa aluminiowego po trawieniu nalotowym.
Pow. 750x



Rya. 3. Białe obszary eutektyki węglikowej z udziałem węglika M-C,-
750x °

Pow.

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



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



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



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


