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1. WSTgP

Przy obserwacji mikroskopowej powierzchni metalu ujaw-
nienie danego szczegétu struktury mozliwe jest tylko wtedy,
gdy jego wielkos¢ miesci sie w zakresie zdolnosci rozdziel-
czej mikroskopu oraz w odbitym od niego Swietle wystgpiag
zmiany na ktore reaguje oko ludzkie. Ten drugi czynnik po-
siada bardzo istotne znaczenie w badaniach metalograficznych.
Okazuje sie bowiem, ze zdolnos¢ rozdzielcza mikroskopu op-
tycznego, mimo ze ograniczona, wystarcza do ujawnienia znacz-
nej ilosci szczegotow struktury pod warunkiem, ze w odbitym
od nich sSwietle wystgpig odpowiednio duze réznice barwy lub
intensywnosci .

Wiekszos¢ faz-metalicznych posiada zblizone do siebie
whasnosci optyczne i1 przy zastosowaniu w mikroskopie zwykde-
go sposobu oswietlenia - pola jasnego - jedynymi skdadnikami
strukturalnymi, widocznymi na polerowanej powierzchni zg4adu
sa fazy niemetaliczne, ktérych zabarwienie jest wynikiem ab-
sorbeji pewnych dtugosci fal padajgcego na nie Swiatha.

Z tych wzgledéw celem ujawnienia struktury metalu czy
stopu zgtad poddaje sie trawieniu. Dziakanie odczynnikéw
trawigcych jest dwojakie. Z jednej strony roéznice w inten-
sywnosci rozpuszczania poszczeg6lnych faz lub ich obszarow
prowadzg do réznic wysokosci szczegotow czyli tzw. reliefu
powierzchni zgkadu. Efekt ten nie wystarcza jeszcze do ujaw-
nienia struktury przy obserwacji w polu jasnym. Drugim waz-
niejszym zjawiskiem zwigzanym z trawieniem zgtadu jest zmia-
na stanu powierzchni poszczegélnych faz lub ich obszaréw, w
wyniku ktdérej odbite od zgtadu sSwiatfo doznaje zmian umozli-
wiajacych powstanie odpowiednich kontrastow intensywnosci
lub barwy-, a tym samym obrazu struktury.
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Czesto jednak réznice w dziataniu odczynnika trawigcego
sg nieznaczne lub tez prowadzg tylko do powstania reliefu..
Odnosi sie to miedzy innymi do szczegétow wewnetrznej budo-
wy ziam metali czystych i roztworéw statlych, roézniacych
sie nieznacznie miedzy sobg orientacjg krystalograficzng
lub sktadem chemicznym«, Relief powierzchni zgtadu, nie y/y-
starczajacy do ujawnienia struktury w polu jasnym, wywotuje
jednak réznice w fazie odbitego Swiatha, ktore przy zastoso-
waniu obserwacji w kontrascie fazowym moga by¢ zamienione na
roznice intensywnosci [l - 7]«

Przeprowadzone badania miaty na celu okreslenie przydat-
nosci 1 warunkéw stosowalnosci metody kontrastu fazowego do
badania wewnetrznej struktury ziam roztwordw statych«

2« Przebieg badan
Badania przeprowadzono na trzech réznych materiatach -

wysokostopowej stali H9S2, stali weglowej 05X oraz mosiagdzu
M60. Sktad chemiczny badanych materiatédw podano w tablicy 1.

Tablica 1
Sktad chemiczny badanych materiatow
) Skd#ad chemiczny % <
Materiat
C P S Mn Si Cr Hi Cu Zn Inne
Stal
H932 0,38 0,018 0,010 0,43 2,43 8,16 0,22 = - -
Stal
05X 0,07 0,02 0,03 0,21 0,03 - e -
Mosiadz o -
M60 - - - - S0,5 388 ©

Probki stali H9S2 wyzarzone zmiekczajaco poddano obrébce
cieplnej, polegajacej na hartowaniu w oleju z temgeraturyQ
1080 C oraz odpuszczaniu w zakresie od 100 do 850 C co 50
w czasie trzech godzin.
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Stal 05X oraz mosigdz M60 badano w stanie zgniecionym,
przy czym zgniot wynosit 60%$.

Celem przygotowania zgtadow do badan metalograficznych
probki szlifowano na mokro na szlifierce magnetycznej, a na-
stepnie na urzadzeniu typu Lunn-Minor firmy Struers-Dania,
stosujac kolejno cztery gradacje papierdéw sciernych - 220,
320, 400 i 600, Polerowanie prowadzono na polerce typu DP-1Y
wymienionej firmy przy zastosowaniu past diamentowych o gra-
dacjach - 15j*t T/t, A, B i C.

Wypolerowane zgtady ogladano pod mikroskopem w polu jas-
nym oraz kontrascie fazowym, a nastepnie trawiono, badajac
wptyw kilkakrotnego polerowania i trawienia oraz rodzaju od-
czynnika na uzyskiwane wyniki. Ha podstawie wstepnych prob
v/ykazano, ze najodpowiedniejszym odczynnikiem do ujawnienia
badanych szczeg6tow struktury jest alkoholowy roztwér chlor-
ku zelaza i1 kwasu solnego o sktadzies

2g Fe CI™ + 1 awr* HCI + 100 cm™ C2 OH.

Stosowano trzy roézne czasy trawienia, przy czym czas naj-
dtuzszy dla poszczegélnych zgtadow byt odpowiedni dla obser-
wacji w polu jasnym. Badania mikroskopowe w polu jasnym
oraz dodatnim i ujemnym kontrascie fazov/ym prowadzono na
mikroskopie MeF - firmy Reichert - Austria, w ktorym dzieki
wproY/adzeniu dodatkowego ukdtadu soczewek istnieje mozliwosc
szybkiej zmiany pola jasnego na kontrast fazowy bez koniecz-
nosci wymiany obiektywu [1] .

Do badan W kontrascie fazoY/ym zastosowano ptytki fazowe
0 45% absorbcji. Obserwacje mikroskopowag prov/adzono przy po-
wiekszeniach 100, 500 i1 1000X. Do osv/ietlenia uzyto lampy
rteciowej. Zdjecia wykonano na b4onach fotograficznych, przy
czym czas naswietlania przy zastosoY/aniu kontrastu fazowego
by+ okoto 5 razy dtuzszy niz dla pola jasnego.

3. Wyniki badan

Obserwacja w kontrascie fazowym zgtaddow stali H9S2 po YA~
zarzeniu zmiekczajgcym w 850 C/2 godz. nie ujay/nida nowych
szczegotow struktury V poréwnaniu do zaobserwov/anych w polu
Jasnym.

W stanie zahartowanym badana stal wykazata strukture
iglastego martenzytu. Stv/ierdzono, ze mimo przedtfuzenia cza-
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su trawienia obraz w polu jasnym pozostawat mato kontrastom
wy 1 pozbawiony szczeg6dow» Stosujac obserwacje w dodatnim
kontrascie fazowym uzyskano znacznie pedniejszy obraz bada-
nej struktury, odznaczajgcej sie wyrazng gruboiglastoscig i
kierunkowym ufozeniu igiet - rys»1l»

Badanie w polu jasnym zgtadéw wykonanych na probkach sta-*
i H9S2, odpuszczanych w temperaturach ponizej 450°C nie wy-
kazato istotnych réznic w pordéwnaniu do struktury po harto-
waniu. Natomiast po zastosowaniu kontrastu fazowego stwier-
dzono, ze poczagwszy od ok»300 C wzrost temperatury odpusz-
czenia powoduje stopniowe rozdrobnienie struktury, ktoéra
przybiera charakterystyczny wyglad "mozaiki'™ - rys»2» Zja-
wisko to zachodzi, az do temperatury ok»450°C. Dalszy wzrost
temperatury odpuszczania i pojawienia sie w strukturze wy-
dzielen weglikow powoduje stopniowe powiekszenie sie iglas-
tych utworéw w obrebie fazy oc- rys,,30 Ta blokowa struktura
ferrytu powstatego z martenzytu zanika dopiero po odpuszcze-
niu w wysokich temperaturach rzedu 800 1 850 Co Obserwacja
w polu jasnym zgtadu probki odpuszczonej w 800°C/3 godz.
wykazata typowa strukture sorbityczng - rys»4« Ten sam
szczeg6t ogladany w dodatnim kontrascie fazowym wykazuje,
ze ziarna ferrytu nie sg jednorodne w swej budowieO Obser-
wuje sie w nich jasne obszary - bloki w obrebie ktdérych
czesto brak wydzielen weglikow skupiajacych sie na ich kra-
wedziach - ryso50 Z podwyzszeniem temperatury odpuszczania
do 850 C obserwuje sie proces zrastania blokow 1 zanik nie-
Jjednorodnosci budowy ziarn ferrytu - rys»6»

Badanie w polu jasnym zgtaddéw stali 05X poddanej deforma-
cji plastycznej nie pozwolito na doktadne ujawnienie we-
wnetrznej struktury zgniecionych ziarn ferrytu» Znaczng po-
prawe uzyskano stosujgc stabe trawienie oraz obserwacje w
dodatnim kontrascie fazowym - rys,,7»

Stosujac te metode obserwacji do struktury zgniecionego
mosigdzu stwierdzono, ze utwory blizniacze nie sg w swej bu-
dowie jednorodne, lecz sktadajg sie jeszcze z catego szere-
gu rownolegtych ptytek - rys»8» Szczegétoéw tych nie ujawnio-
no przy obserwacji w polu jasnym»

4» Dyskusja wynikow

Wyniki przeprowadzonych préb wskazuja na duze mozliwosci
zastosowania kontrastu fazowego w badaniach struktury roz-
tworéw statych» Stosujgc pordownawcze obserwacje w kontrascie



N rys.

Rodzaj i stan
materiatu

Stal H9S2
H*) — 1080°C/olcj
O — 200°C/3 godz.

Stal H9S2
H — 1080°C/olej
O — 350°C/3 godz.

Stal H9S2
H — 1080°C/olej
O — 550°C/3 godz.

Stal H9S2
H — 1080°Cl/olej
O — 800'C/3 godz.

Stal H9S2
H — 1080°C/olej
O — 800°C/3 godz.

Stal H952
H — 1080°C/olej
O — 850°C/3 godz.

Stal 05X
walcowana na zim-
no ze zgniotem 60%

Mosigdz M60

po przerébce plas-
tycznej ze zgiotem
60%

*) H — hartowanie

O — odpuszczanie.

Metoda
obserwacji

Kontrast
dodatni

Kontrast
dodatni

Kontrast
dodatni

Pole
jasne

Kontrast
dodatni

Kontrast
dodatni

Kontrast
dodatni

Kontrast
dodatni

Tablica 2

OPIS RYSUNKOW

Powiegk-

szenie

1000 X

1000 X

1000 X

1000 X

1000 X

iooo X

500 x

500 x

Struktura

Martenzyt gruboziarnisty z charakterystycz-
nym utozeniem igiet pod katem 60 oraz 120°.

Struktura odpuszczonego, gruboiglastego mar-
tenzytu. Wplyw odpuszczania zaznaczyt sie
znacznym rozdrobnieniem struktury, ktéra
przyjmuje wyglad ,,mozaiki“.

Struktura fazy« — ferrytu po odpuszczaniu
w 550°C o iglastym pomartenzytycznym ukta-
dzie blokéw, ktére w wyniku podwyzszenia
temperatury ulegty znacznemu rozrostowi.

Sorbit — w osnowie ferrytu
wegliki.

skoagulowane

Struktura jak na rys. 4, lecz ogladana w kon-
trascie fazowym. Widoczna blokowa budowa
ziarn ferrytu.

Struktura sorbityczna. W ziarnach ferrytu
obserwuje sie proces wzrastania blokéw po-
martenzytycznych, prowadzacy do ujednorod-
nienia fazy«.

Ferryt stali niskoweglowej po zgniocie.
Widoczne szczegdly wewnetrznej struktury
ziarn zgniecionych.

Struktura mosigdzu po zgniocie-ziarna roz-
tworu a z utworami blizniaczymi zbudowany-
mi — jak ujawnia to kontrast fazowy —

z réwnolegtych ptytek.
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dodatnim i1 ujemnym stwierdzono, ze bardziej przydatng jest
metoda kontrastu dodatniego, a to z dwoch wzgledow;

1) obraz w kontrascie dodatnim wykazuje duze podobienstwo
do uzyskiwanego w polu jasnym, co utatwia interpreta-

cjeg
2) w kontrascie ujemnym mogg wystgpi¢ jasne refleksy od

por 1 innych wad powierzchni zgtadu9 znieksztatcajace
miejscami obraz struktury.

Wykazano ponadto duzy wpdyw trawienia na uzyskiwane wy-
niki, Przy badaniu wewnetrznej struktury ziam9 odczynnik
trawigcy winien odznacza¢ sie tagodnym dziakaniem,, zaleznym
od orientacji krystalograficznej ziarna lub wchodzacych w
jego sktad blokéw. Warunkom tym w pedni odpowiada zastosowa-
ny w badaniach alkoholowy roztwor chlorku zelaza i kwasu
solnego,

Jak stwierdzono9 trawienie zgtadow stosowane do badan w
polu jasnym jest czesto zbyt silne 1 prowadzi do zaniku
drobnych szczeg6tow struktury np, w zgniecionych ziarnach
ferrytu oraz utworach blizniaczych mosiadzu, W tych przy-
padkach celowym jest stosowa¢ trawienie stabe oraz obserwa-
cje w kontrascie fazowym, W innych przypadkach,, w zaleznosci
od struktury i skdadu chemicznego stopu9 korzystniejszym
moze okazacC sie trawienie silne, jak na przykdtad przy bada-
niu struktur hartowania 1 odpuszczania w stalach wysokosto-
powych.

Przy obserwacji zgtadow trawionych uzyskiwany kontrast
wzrasta poczatkowo z intensywnoscig wytrawiania struktury,

a po przejsciu przez maksimum, dalsze, silniejsze trawienie
prowadzi juz do obnizenia kontrastu obrazu. Przy znacznej
roznicy wysokosci szczegotéow struktury, kontrast wystepuje
tylko pomiedzy szczegdétami o mniejszych réznicach potozenia,
zas szczegoty zbytnio réznigce sie wysokoscig nie dajag efek-
tow whasciwych dla kontrastu fazowego. Istnieje zatem opty-
malny zakres nierownosci dla metody kontrastu fazowego, kto-
ry jak wykazano przy pomocy metod interferometrycznych wy-
nosi ok, 2004-300°A [4] o

Badanie struktur odpuszczania stali H9S2 wykazato, Zze pro-
ces wydzielania weglikdéw poprzedzony jest wyraznym rozdrob-
nieniem struktury. Podwyzszajgc temperature odpuszczania ob-
serwuje sie proces rozrostu blokowych utworéw fazy c<, pro-
wadzacy do ich powolnego zaniku i ujednorodnienia ziarn fer-
rytu, Zaobserwowane zmiany strukturalne sa najprawdopodob-
niej zwigzane ze zmianami wielkosci blokéow struktury mozai-
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kowej w wyniku, zaniku i powstawania naprezen Il rodzaju w
procesie odpuszczania [8]» Poniewaz jednak zjawiska te do-
tyczg wielkosci rzedu setek X, nie sg mozliwe do ujawnie-
nia na mikroskopie optycznym. Mozna zatem przypuszczac¢, ze
obserwacja w kontrascie fazowym ujawnida jedynie pewien
efekt zbiorczy tych zjawisk* zachodzacych w mniejszych ob-
szarach.

5. fFn1 o0os Ki

Z przeprowadzonych badan wynikaj

1. Metoda kontrastu fazowego pozwala ujawniac¢ szczegoty
struktury roztworéw statych, niewykrywalne przy zastosowa-
niu innych sposobow obserwacji mikroskopowej .

2. Trawienie zgtadéw do badan metoda kontrastu fazowego
winno dawa¢ wyrazny relief, przy czym optymalne rdéznice w
wysokosci potozenia szczegétow struktury sa rzedu 200-r3007 X.

3. W zaleznosci od struktury, skdadu chemicznego stopu
oraz dziatania odczynnika, optymalng gtebokos¢ wytrawiania
uzyskuje sie po roznych czasach, przy czym efekty trawienia
obserwowane w polu jasnym nie sg miarodajne dla obserwacji
w kontrascie fazowym.

40 Stwierdzono pedng przydatnos¢ omawianej metody obser- .
wacji do badania zjawisk zachodzacych przy odpuszczaniu sta-
li oraz w stopach poddanych deformacji plastycznej.
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