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Preparatyka do celow
mikroskopii Swietlnej i skaningowej

Metalografia, zajmujaca sie
opisem struktury metali i sto-
pow, skfada sie z badarn ma-
kroskopowych, mikroskopo-
wych i submikroskopowych.
Badania metalograficzne
i wnioski z nich ptynace sa bar-
dzo czesto wykorzystywane
w praktyce przemystowej, np.
do weryfikacji dostawcy lub
wyboru odpowiedniej tech-
nologii. Wykonanie popraw-
nego pomiaru pod wzgledem
jakosciowym lub/i ilosciowym
w duzej mierze zalezy od od-
powiednio wykonanej prepa-
ratyki materiatéw przeznaczo-
nych do badan. Preparatyka
materiatébw obejmuje wiele
etapéw zwigzanych z odpo-
wiednim przygotowaniem
prébki. Niepoprawne przygo-
towanie probek przektada sie
na Zle wykonanga ekspertyze,
co moze spowodowac duze
straty finansowe. W zwiazku
z tym, aby unikna¢ btednych
wynikéw badan, wazna jest
znajomos¢ poszczegdlnych
czynnosci zwigzanych z pre-
paratyka materiatow.

Badania makroskopowe,
stosowane powszechnie do
kontroli jakosci wyrobéw go-
towych lub péifabrykatow,
prowadzi sie przy niewielkim
powiekszeniu (do ok. 30 razy)
i stuzg one gtéwnie do oce-
ny jakosci materiatéw, tj. wy-
krycia wszelkich nieciggtosci
materiatéw, niejednorodnosci
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chemicznych czy tez struktu-
ralnych. Obserwacji makrosko-
powym mozna poddac natu-
ralne powierzchnie wyrobow
oraz powierzchnie wyszlifowa-
ne i trawione lub odpowiednio
przygotowane przetomy (naj-
czesciej krazki lub prostopa-
dtosciany z karbem tamane za
pomocg pras).

W przypadku badan mikrosko-
powych uzywa sie réznych mi-
kroskopdw metalograficznych,
a obserwacje topografii po-
wierzchni probki wykonuje sie
przy powiekszeniu nie prze-
kraczajagcym ok. 2500 razy. Ze
wzgledu na mata gtebie ostro-
$ci mikroskopdéw sSwietlnych
prébka do obserwacji meta-
lograficznych powinna by¢
odpowiednio przygotowana
w postaci zgtadu metalogra-
ficznego.

Badania submikroskopowe
prowadzi sie natomiast za po-
mocg mikroskopéw elektrono-
wych, umozliwiajacych uzyska-
nie bardzo duzych powiekszen.
W mikroskopach tych wyko-
rzystuje sie wigzke elektro-
noéw rozpedzonych w polu
elektrycznym 50-1000 kV, co
umozliwia uzyskanie rozdziel-
czosci ok. 0,2 nm. W mikrosko-
pii elektronowej istotne jest to,
aby obserwowana prébka byta
dobrym przewodnikiem pradu
elektrycznego.

Ponizej zostang przedstawio-
ne przyktady przygotowania

prébek do badarn mikrosko-
powych oraz submikroskopo-
wych przy uzyciu mikroskopii
skaningowej.

Badania mikroskopowe wy-
konuje sie na specjalnie przy-
gotowanych do tego celu
zgtadach metalograficznych.
Przygotowanie zgtadu zwykle
obejmuje takie etapy jak:

» pobranie (wyciecie) probki,
¢ inkludowanie,
 szlifowanie,

e polerowanie powierzchni
prébki,

« trawienie prébki (jezeli ist-
nieje taka potrzeba).
Pobranie probki do obserwa-
cji wykonuje sie najczesciej
poprzez jej wyciecie. Podczas
pobierania prébki istotna jest
znajomos$¢ twardosci i cia-
gliwosci cietego materiatu
w celu poprawnego dobra-
nia $ciernicy. Podczas doboru
Sciernicy (tarczy) nalezy réw-
niez pamieta¢ o mozliwosci
umacniania sie cietego mate-
riatu. Sciernica o prawidtowo
dobranej twardosci pozwala
uzyskac optymalna jakos¢ cie-
cia oraz, istotna ze wzgledéw
ekonomicznych, trwatosc
$ciernicy. Miejsce pobrania
prébki (ciecia) zwykle nie jest
dowolne i przypadkowe, a jest
zalezne od zjawisk, ktére pod-
dawane sa obserwacji (wtra-
cenia, pekniecia, wydzielenia,
przebarwienia). W przypad-
ku diagnostyki uszkodzenia

w postaci pekniecia prébke
nalezy pobra¢ w taki sposob,
aby mozliwa byta doktadna
jego obserwacja. Ptaszczyzna
ciecia musi by¢ tak dobrana,
aby umozliwi¢ maksymalng
analize obszaru uszkodze-
nia i pozwoli¢ na wyciagnie-
cie adekwatnych wnioskéw
(np. mechanizmoéw i okolicz-
nosci jego powstania). Przy
preparatyce materiatéw ob-
rabianych plastycznie lub od-
lewanych istotna jest orien-
tacja powierzchni zgtadu
wzgledem kierunku obrébki
plastycznej lub wzgledem kie-
runku odptywu ciepta. Zwy-
kle przy tego typu prébkach
wykonuje sie dwa zgtady -
pierwszy w kierunku obroébki
plastycznej, a drugi — prosto-
padle do niego. Przy badaniu
materiatéw warstwowych np.
materiatow gradientowych
lub odweglonych, powierzch-
nia zgtadu powinna by¢ pro-
stopadta do badanych warstw.
Podczas ciecia zwykle stosu-
je sie intensywne chiodze-
nie tarczy oraz samej probki,
a ilos¢ ptynu musi by¢ tak do-
brana, aby nie doprowadzi¢
do przegrzania powierzchni
cietego elementu. Ponadto na
jakos¢ cietej powierzchni bar-
dzo duzy wplyw ma szybkosc
ciecia oraz predkos¢ katowa
$ciernicy. Najczestszym bte-
dem popetnianym podczas
ciecia jest zbyt duza szybko$¢
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Rys. 1. Powierzchnia po cieciu mechanicznym Sciernicg
opartg na Al,O3: a) zbyt duza predkos¢ ciecia oraz nie-
dostateczne chtodzenie - widoczne przebarwienia na po-
wierzchni; b) optymalne parametry procesu ciecia

ciecia; problem ten zwykle
wystepuje w przecinarkach
bez automatycznego posu-
wu stolika. W wyniku préby
zbyt szybkiego przeciecia
probki dochodzi do licznych
przebarwien, $wiadczacych
o zmianach struktury w miej-
scu styku sciernicy i prébki,
powstawania szerokiej strefy
wptywu ciepta, zatarcia dowo-
déw $wiadczacych np. o ziej
obrébce cieplnej oraz przy-
Spieszonego zuzywania sie
tarczy tnacej (rys. 1). W przy-
padku tarczy stalowych z na-
sypem diamentowym lub
CBN moze réwniez dojs¢ do
uszkodzenia w postaci wy-
kruszenia nasypu i konieczno-
$ci wymiany tarczy na nowa.
Problem zbyt duzej predkosci
ciecia mozna wyeliminowac
stosujac przecinarki z auto-
matycznym posuwem. Cze-
stym btedem jest zly dobor
$ciernicy do materiatu - np.
zastosowanie $ciernicy z nasy-
pem diamentowym do ciecia
elementéw stalowych.

Kolejnym etapem przygoto-
wania zgtadéw jest inkludo-
wanie. Stosuje sie je w celu
poprawienia jakosci preparaty-
ki oraz zapewnienia lepszego
i bezpieczniejszego mocowa-
nia prébki (gdy wymagana jest
jednakowa wielkos$¢ i ksztatt
oprawy probki). Wyrdznia sie

dwa rodzaje inkludowania:
»,ha goraco” i ,na zimno” In-
kludowanie ,na gorgco” wy-
konuje sie przy uzyciu prasy
wyposazonej w specjalny cy-
linder, w ktérym umieszcza sie
prébke i nastepnie zasypuje
ja zywicg w formie proszku.
Zywice roznig sie miedzy sobg
wtasnos$ciami. Przyktadowo
do materiatow twardych, gdy
istotny jest brak zaokraglenia
krawedzi prébki, stosuje sie
najczesciej zywice epoksydo-
we z mineralnymi i szklanymi
wypetniaczami, charakte-
ryzujace sie bardzo matym
skurczem. Do polerowania
elektrolitycznego zaleca sie
stosowanie zywic przewodza-
cych elektrycznos¢, np. akry-
lowych z zelaznym wypetnia-
czem. Natomiast do badan na
skaningowym mikroskopie
elektronowych (SEM) mozna
stosowac bakelit z wypetnia-
czem weglowym.

Inkludowanie ,na zimno” po-
zwala na mocowanie prébek
bez narazania ich na dziatanie
wysokiej temperatury i cisnie-
nia. W tym celu najczesciej
stosuje sie zywice akrylowe
i epoksydowe, rézniace sie np.
czasem wigzania.

Najczesciej wystepujacymi
problemami podczas inklu-
dowania na zimno (rys. 2) sa:
porowatos¢ (wynikajaca z nie-
dostatecznego odgazowania
zywicy) i niedostateczne za-
lanie prébki zwigzane z po-
wstawanie pustek na dolnej
powierzchni zgtadu. Zaréw-
no porowatos¢, jak i i pustki
w duzym stopniu przeszka-
dzaja w otrzymaniu dobrego
zgtadu. Wolne przestrzenie sg
miejscem odktadania $cierni-
wa i powodem powstawania
rys na powierzchni prébki.
Ponadto na jakos¢ zgtadu bar-
dzo duzy wptyw ma réwniez
zachowanie wtasciwych pro-
porcji utwardzacza do zywicy
(zgodnie z zaleceniami produ-
centa).

Nowoczesne urzadzenia do
inkludowania na goraco po-
zwalaja na unikniecie wielu
btedéw. Podczas inkludowa-
nia na goraco najczestszym
btedem jest zbyt krotki czas
procesu, zbyt niska tempe-
ratura, niedostateczny czas
chtodzenia (rys. 2b). Nalezy

réwniez pamieta¢ o zacho-
waniu minimalnej odlegtosci
ostrych krawedzi prébki od
bocznej sciany zgtadu. Naj-
czesciej minimalna odlegtos¢
pomiedzy prébka a zewnetrz-
na $ciana zgtadu nie moze by¢
mniejsza niz 3 mm. Przekro-
czenie tej wartosci powoduje
powstawanie pekniec (rys. 2c),
w ktérych beda gromadzic sie
zanieczyszczenia utrudniajace
wypolerowanie prébki.

Pierwsza operacjg usuwania
i wygtadzania materiatu prob-
ki jest szlifowanie. Popraw-
nie wykonane szlifowanie
zapewnia usuniecie warstwy
uszkodzonego materiatu przy
jednoczesnym wprowadze-
niu mozliwie najmniejszych
nowych odksztatlceh w ma-
teriale. Szlifowanie wstepne
mozna wykonywac przy uzy-
ciu kamieni szlifierskich, dia-
mentowych $ciernic garnco-
wych lub dyskoéw szlifierskich
w specjalnie do tego przysto-
sowanych urzadzeniach. Moz-
na tez szlifowac na szlifierkach
do pfaszczyzn wyposazonych
w specjalne gtowice do mo-
cowania zgtadéw lub recz-
nie. Do szlifowania zgtadow
uzywa sie tarcz pokrytych
réznymi warstwami $cierniwa
diamentowego w osnowie
zywicy, folii z weglika krzemu
SiClub tradycyjnych papieréow
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Rys. 2. Przyktady zgtadow metalograficznych: a) porowato$¢ spowodowana niedosta-
teczng proznig podczas inkludowania na zimno,; b) pekniecia spowodowane zbyt krotkim
czasem chtodzenia podczas inkludowania na gorgco,; c) pekniecie na krawedzi probki
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sciernych z ziarnem weglika
krzemu. Szlifowanie rozpo-
czyna sie z uzyciem papieru
o najgrubszym ziarnie (rys. 3).
Warto$¢ gradacji ziarna dobie-
ra sie w zaleznosci od tego,
jaka powierzchnie otrzyma-
no podczas ciecia (im gtad-
sza powierzchnia po cieciu,
tym dobrany papier powinien
miec mniejsza gradacje). Na-
lezy pamietac, ze jakos¢ obro-
bionej powierzchni w duzym
stopniu zalezy od uzytego
sprzetu i materiatow eksplo-
atacyjnych. Najwazniejszymi
parametrami podczas szlifo-
wania sg predkos¢ obrotowa
tarczy szlifujacej oraz sita do-
cisku prébki. W celu wyelimi-
nowania ewentualnego wpty-
wu temperatury na strukture
proces ten prowadzi sie pod
strumieniem wody.

Kolejna operacja po szlifowa-
niu jest polerowanie, ktére
ma duzy wplyw na wyrazi-
stosc struktury. Celem polero-
wania jest usuniecie warstwy
materiatu zdeformowanego
podczas szlifowania i uzyska-
nie ,lustrzanej” powierzchni
prébki. Polerowanie mecha-
niczne wykonuje sie m.in. na
suknach polerskich o réznej
elastycznosci i twardosci.
Srodkiem polerujagcym naj-
czesciej sg zawiesiny mono-
i polikrystalicznego diamentu,
tlenku krzemu i aluminium
o réznej gradacji ziaren (rys. 4).
Podczas polerowania nie nale-
zy uzywac duzych predkosci
obrotowych tarczy polerskiej,
poniewaz wraz ze wzrostem
predkosci katowej tarczy
zwieksza sie sita odsrodkowa
usuwajaca czastki Scierne z jej
powierzchni. Ponadto czas
polerowania nalezy skrécic
do minimum: zbyt dtugo-
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Rys. 3. Etapy procesu szlifowania - stan powierzchni po: a) cieciu; b) szlifowaniu papie-
rem 62 mm, b) szlifowaniu papierem 15 mm

b)

Rys. 4. Kolejne etapy polerowania i trawienia: a) diament 5 mm - tarcza z wiékna octa-
nowego, b) tlenek krzemu 0,04 mm - tarcza z kauczuku neoprenowego, c) trawienie

trwate polerowanie zwiek-
sza sktonno$¢ do wypadania
np. wtracen niemetalicznych
i innych niekoherentnych
z osnowq czastek i zanie-
czyszczen materiatu. Czesto
po polerowaniu realizowane
jest trawienie chemiczne lub
elektrolityczne celem ujaw-
nienia struktury.

Jedna z rzadziej uzywanych
metod polerowania, jest po-
lerowanie/trawienie elektro-
lityczne. Polerowanie elek-
trolityczne, znane takze jako
anodowe roztwarzanie metali,
jestjednaznajlepszych metod
pozwalajacych na uzyskanie
bardzo gtadkiej powierzch-
ni materiatéw plastycznych,
ktére podatne sg na odksztat-
cenia podczas polerowania
mechanicznego. Materiaty,
ktére z powodzeniem mozna
polerowac lub trawic¢ elektro-
litycznie to: miekkie stale au-
stenityczne, stale nierdzewne,
aluminium i stopy aluminium,
miedz oraz stopy miedzi. Tra-
wienie/polerowanie elektroli-
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tyczne zasadniczo powoduje
preferencyjne rozpuszczanie
obszaréw o wiekszej energii
powierzchniowej. Stopien
zmniejszenia chropowatosci
definiuje fadunek elektrycz-
ny, ktéry przeptywa przez
elektrolit. W trakcie procesu
polerowania elektrolitycz-
nego, wraz ze spadkiem mi-
kro-nierownosci, zaokra-
gleniu ulegaja wierzchoftki,
co sprzyja tworzeniu falistej
powierzchni. Elektro-polero-
wanie nie narusza makrosko-
powej struktury powierzchni
probki. Aby mozliwe byto
wykonanie procesu elektro-
-polerowania, powierzchnia
probki musi przewodzi¢ prad
elektryczny.

Na rysunku 5 przedstawiono
charakterystyke pradowo-na-
pieciowgq ilustrujaca przebieg
mechanizmu polerowania/
trawienia elektrolitycznego.
W strefie | gtéwnym mechani-
zmem jest roztwarzanie me-
talu.W obszarze tym nastepu-
je trawienie probki. W strefie

Il na powierzchni metalu za-
czyna tworzy¢ sie cienka war-
stwa pasywacyjna. W strefie
Il nastepuje stabilizacja war-
stwy pasywacyjnej oraz roz-
puszczenie metalu poprzez
dyfuzje, ktéra przebiega przez
warstwe pasywacyjng; na tym
etapie wierzchotki chropowa-
tej powierzchni sa miejscami
o wiekszej gestosci pradu,
przez co ulegaja szybszemu
rozpuszczeniu w porowna-
niu do wgtebien, co w efekcie
powoduje wygtadzanie po-
wierzchni. Wraz ze wzrostem
napiecia (strefa IV) uszkodze-
niu ulega warstwa pasywa-
cyjna — powierzchnia metalu
zaczyna sie utlenia¢. Na tym
etapie tworzg sie wzery.

Polerowanie elektrolityczne
jest procesem pozwalajacym
na uzyskanie ptaskiej, poty-
skujacej powierzchni metali.
Typowa instalacja do polero-
wania elektrochemicznego
(rys. 6) przypomina urzadze-
nie do powlekania galwa-
nicznego. Zrédto zasilania
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Rys. 5. Charakterystyki prqdowo-napieciowe podczas pro-

cesu polerowania

przeksztatca prad zmienny
(AC) w prad staty (DC) o ni-
skim napieciu (zazwyczaj
10-20 V). Polerowana prébka
podfaczona jest do dodat-

niego zacisku (anoda), nato-
miast zacisk ujemny do ka-
tody. Oba zaciski zanurzone
sg w elektrolicie, tworzac za-
mkniety obwdéd elektryczny.

o

Elektrolit

Kat'c;da

Plyn chtodzacy
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Prébka

Rys. 6. Schemat typowej instalacji do polerowania elek-

trolitycznego

Zgodnie z przedstawionym
schematem, polerowana
prébka zanurzona w elektro-
licie tadowana jest dodatnio
(anodowo). Po witaczeniu za-

silania elektrolit petni funkcje
przewodnika, ktéry umozli-
wia usuwanie jonéw meta-
lu z powierzchni. Instalacja
do polerowania/trawienia

Delivering the Right Results
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« Praski

Wiecej informacji na str. 54
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Tabela 1. Typowe problemy podczas procesu polerowania elektrolitycznego, ich przyczy-

ny oraz zalecenia

Problem Przyczyna Zalecenia
Powierzchnia Iy . . . Lo
nie wypolerowana 1. Ggst’qsc praLduI zlt(ayt P'Ska 1. ZW'.kaEycl nkapl?.ae
lub wypolerowana 2. U;yc innego e e.tro |’t,u . 2. Zmle,nlc ele trjo it
, ! 3. Niedostateczna jakos¢ elektrolitu | 3. Dolac elektrolit
czesciowo
1. Poprawi¢ preparatyke przed
1. Za dtugi czas polerowania polerowaniem elektrolitycznym
Wrer 2. Za wysokie napiecie 2. Skroéci¢ czas polerowania
y 3. Niedostateczna warstwa 3. Zmniejszy¢ napiecie
anodyzujaca 4. Zmniejszy¢ szybkos¢ przeptywu
elektrolitu
Powierzchnia jest 1. NadtraW|en|g granic ziarn 1. Usunqs: i wyczyscic probke '
- po wytaczeniu zasilania bezposrednio po polerowaniu
wytrawiona R L : ) "
2. Za niskie napiecie 2. Zwiekszy¢ napiecie
Osady 1. Nierozpuszczone produkty reakcji | 1. Uzy¢ innego elektrolitu

na powierzchni chemicznych 2. Zwiekszy¢ napiecie

1. Zbyt krotki czas polerowania 1. Wydtuzy¢ czas polerowania

2. Uzy¢ innego elektrolitu 2. Zmniejszy¢/zwiekszy¢ szybkosé
,Falista” 3. Poprawi¢ preparatyke przed przeptywu elektrolitu
powierzchnia polerowaniem elektrolitycznym 3. Zmienic¢ elektrolit

4. Selektywne trawienie ze wzgledu | 4.
na obecnosc¢ roznych faz

Poprawic preparatyke przed
polerowaniem elektrolitycznym

Plamy, ktore
nie zostaty
wypolerowane

1. Poduszki gazowe/za wysokie
napiecie >
2. Poduszki gazowe/zbyt duza
szybkos¢ przeptywu elektrolitu
3. Temperatura elektrolitu
zbyt wysoka

. Zmniejszy¢ napiecie
. Dobra¢ odpowiednig szybkos$¢

. Sprawdzi¢ temperature
elektrolitu

przeptywu elektrolitu

elektrolitycznego czesto réw-
niez wyposazona jest w system
pozwalajacy na podgrzewanie,
badz chtodzenie elektrolitu
w trakcie procesu.

Na wyjasnienie zjawisk za-
chodzacych w trakcie procesu
polerowania elektrochemicz-
nego istnieje kilka teorii. Na
powierzchni anody zachodza
reakcje chemiczne i elektro-
chemiczne, w wyniku czego
formuje sie szczelna warstwa
dyfuzyjna stabilizujgca ano-
dowa gestos¢ pradu. Na temat
sktadu i budowy tej warstwy
zdania sg podzielone: niekté-
rzy badacze uwazaja, ze jest
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to lita powtoka typu tlenko-
wego, natomiast inni, ze jest
to lepka warstwa bezwodna.
Istnieja rowniez zrédta lite-
raturowe, ktére wskazuja, ze
w warstwie tej mozna wyréz-
ni¢ dwie strefy:

e wewnetrzng pasywna o gru-
bosci kilku A zbudowana
z tlenkéw metali anody;

» zewnetrzna lepka o grubo-
Sci kilkudziesieciu um, w skfad
ktérej wchodza produkty roz-
puszczania metali w elektroli-
cie, sktadniki elektrolitu oraz
jony metalu anody.

Warstwa pasywacyjna sta-
wia duzy opér jonom meta-
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lu, ktére moga przechodzi¢
z powierzchni do elektrolitu,
przez co chroni jg przed tra-
wieniem oraz wyréwnuje
szybkos$¢ rozpuszczania sie
poszczegolnych sktadnikéw
mikrostruktury. Warstwa
lepka natomiast, wskutek
znacznie wiekszej opornosci
niz elektrolit i zréznicowane;j
grubosci (na wierzchotkach
jest ciefsza, natomiast we
wgtebieniach grubsza), po-
woduje szybsze rozpuszcza-
nie wierzchotkéw niz wgte-
bien.

Polerowanie elektrolityczne
jest jedng z najpopularniej-

szych metod przygotowywa-
nia prébek do analizy EBSD
wykonywanej w skaningo-
wym mikroskopie elektrono-
wym. Jest zarazem najefektyw-
niejszg metoda pozwalajaca
na otrzymanie odpowiedniej
jakosci powierzchni prébek po
odksztatceniu plastycznym,
poniewaz pozwala usung¢
mikronaprezenia spowodo-
wane mechanicznym polero-
waniem.

W przypadku materiatéw, kto-
rych powierzchnia utlenia sie
relatywnie szybko zaleca sie
aby polerowanie elektrolitycz-
ne wykonywa¢ w obnizonej
temperaturze. Polerowanie
niektorych stopéw metali np.
stopoéw magnezu, ktére jest
bardzo trudne, powinno by¢
przeprowadzone starannie,
natomiast analiza EBSD po-
winna zosta¢ wykonana bez-
posrednio po elektropolero-
waniu.

Jakos¢ otrzymanej powierzch-
ni kontrolowana jest przez
rézne parametry procesu np.
napiecie, temperature, szyb-
kos¢ przeptywu elektrolitu
oraz czas polerowania. Na-
lezy nadmieni¢, ze niektore
elektrolity charakteryzujg sie
krétka zywotnoscia. Typowe
problemy, ich przyczyny oraz
zalecenia podczas procesu
elektro-polerowania przed-
stawiono w tabeli 1.

* Zaktad Technologii Proce-
séw Materiatowych, Zarzg-
dzania i Technik Komputero-
wych w Materiatoznawstwie,
Instytut Materiatéw Inzynier-
skich i Biomedycznych, Wy-
dziat Mechaniczny Techno-
logiczny, Politechnika Slgska
w Gliwicach



