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ОСОБЕННОСТИ МЕТАЛЛОГРАФИЧЕСКОГО ПРЕПАРИРОВАНИЯ 
ДЛЯ  АНАЛИЗА ТОНКИХ СЛОЕВ И  ПОКРЫТИЙ

А. Г. АНИСОВИЧ, ГНУ «Физико-технический институт НАН Беларуси»,  г. Минск, Беларусь, 
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В статье рассматриваются вопросы определения толщины слоев и покрытий различного назначения при металло-
графическом исследовании. Продемонстрирована  роль материала для заливки металлографических шлифов в определе-
нии толщины слоя. Показано, что при заливке образца пластическими массами ошибка в определении толщины слоя 
может составлять 0,2–0,4 мкм, что существенно для тонких слоев. Рассматриваются варианты пробоподготовки 
для определения толщины слоев нитрида титана толщиной 1 мкм и менее. Показано, что при оптимальном способе 
подготовки образца возможно визуализировать слой толщиной менее 1 мкм, а также определить его толщину в про-
грамме обработки изображений.
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The article deals with the issues of determining the thickness of layers and coatings for various purposes in metallographic 
research. The role of the material for filling metallographic sections in determining the layer thickness is demonstrated. It is 
shown that when filling the sample with plastic masses, the error in determining the layer thickness can be 0.2...0.4 microns, which 
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В металлографии наиболее важным результатом фотографирования является информативность изо‑
бражения, т. е. получение максимального количества деталей структуры материала для последующего 
анализа. Нечеткое изображение появляется или в результате неправильной установки образца, или в слу‑
чае исходно неровной исследуемой поверхности [1].

При нанесении и анализе тонких слоев один из основных вопросов – определение толщины получен‑
ного слоя.  В металлографическом анализе наилучшим решением является формирование поперечного 
шлифа и измерение толщины слоя непосредственно на изображении. При этом главное – это создание 
качественного шлифа, в особенности в зоне слоя, не содержащей дефектов препарирования, основным из 
которых в данном случае является «завал» кромки. Он представляет собой скругление кромки образца 
(рис. 1) за счет преимущественной выполировки краевой зоны.

При формировании достаточно толстых слоев, например, гальванических покрытий, различного 
рода наплавок и  т. д., вопрос не представляет сложности.  Толщина покрытия составляет 10–30 мкм 
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и более и краевые эффекты не играют существенной роли (рис. 2). Ошибка определения толщины слоя 
невелика даже при существенном завале. При толщине слоя 10 мкм и менее возникают некоторые про‑
блемы, в особенности при неправильной подготовке образца.

Как правило, формирование поперечного шлифа для исследования краевых зон образца предполага‑
ет помещение образца в металлическую оправку и заливку свободного пространства пластмассами либо 
сплавом Вуда. При этом увеличивается площадь поверхности полируемого участка и завал кромки ми‑
нимален. Выбор материала для заливки в случае тонких слоев имеет существенное значение.

Цель статьи – ​продемонстрировать особенности подготовки металлографических шлифов для иссле‑
дования тонких покрытий различного назначения.

На рис. 3 представлены фотографии поперечного шлифа кровельного самореза в зоне резьбы. Изде‑
лие должно иметь антикоррозионное цинковое покрытие не тоньше 12 мкм. Как в случае заливки пласт‑
массой, так и сплавом Вуда, слой цинка удается визуализировать. При заливке пластмассой (рис. 3, а) име‑
ет место завал края образца за счет того, что пластмасса выполировывается быстрее металлического об‑
разца. При этом в зоне «завала» находится как сам пластмассовый слой, так и край слоя цинка, прилега‑
ющий к пластмассе. При такой заливке образца толщина слоя цинка оценена как 8–10 мкм. При заливке 
сплавом Вуда (рис. 3, б) эффект «завала» незначителен. Толщина слоя составляет 12 мкм. Этот образец 
был выплавлен из сплава Вуда перед металлографическим травлением.  Таким образом, неточность 
определения толщины слоя за счет «завала» кромки может составлять 2–4 мкм.

В принципе заливка образца пластмассой не доставляет существенных проблем для анализа в том 
случае, если для исследования требуется получить структуру в центральных участках образца (т. е. когда 
изображение кромки образца не существенно). Примеры показаны на рис. 4 на шлифах гранул алюми‑
ниевого сплава с заливкой пластмассой. Поверхности гранул на рис. 4, а не находятся полностью в фоку‑
се. По-видимому, гранулы повернулись уже на последних этапах изготовления шлифа (за счет перегрева 
при полировке, плохого сцепления с пластмассой или же иных причин). Но, как правило, отдельных ча‑
стиц в таком образце достаточно и нечеткое изображение некоторых гранул не играет решающей роли. 
При более удачном расположении частиц вся поверхность доступна для анализа (рис. 4, б) за исключе‑
нием кромок, на которых присутствует «завал» (стрелка).

При анализе более тонких слоев (см. рис. 3) обычная заливка образца сплавом Вуда уже неприемле‑
ма. Вероятно, разница в стойкости к истиранию сплава Вуда и покрытия нитрида титана велика, а тол‑
щина слоя покрытия сравнима с величиной «завала». В наиболее благоприятном случае на поперечном 
шлифе видны полоска покрытия (рис. 5, а) или отслоившиеся фрагменты на изломе (рис. 5, б). Следует 
принимать во внимание и то, что фотографии на рис. 5 получены при использовании темнопольного ос‑
вещения [2]; при этом на изображении присутствуют блики за счет отражения от участков, расположен‑
ных на разной высоте. Это затрудняет анализ изображения. Темное поле создается за счет отражения от 
неплоскостных участков поверхности, поэтому получить полностью адекватное изображение в данном 
случае вряд ли возможно.

На рис.  6 приведен исключительный случай, когда толщина покрытия составляет порядка 4 мкм 
и его удалось визуализировать как в светлом, так и темном поле.

Для покрытий толщиной 1–2 мкм и менее толщина находится на пределе чувствительности металло‑
графического оборудования. На рис. 7 показаны покрытия нитрида титана для трех режимов нанесения; 
для выявления слоя два образца сложены «сэндвичем» так, чтобы покрытие оказалось в середине образ‑
ца. Толщина покрытия на рис. 7, а, б составляет порядка 1,5–2,0 мкм, на рис. 7, в – ​менее 1 мкм, но по‑
крытие вполне различимо визуально и поддается количественному определению в программе обработки 
изображений [3].

Рис. 1. Схема формирования «завала» кромки образца
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Рис. 2. Упрочненный слой B-Si на стали 45; стрелками показана зона «завала»

 
а б

Рис. 3. Кровельный саморез, поперечный шлиф: а – ​заливка пластмассой; б – ​заливка сплавом Вуда

а б
Рис. 4. Образцы гранулированного материала: а – ​без травления; б – ​после травления

а б
Рис. 5. Изображения фрагментов слоя Ti-N на стали: а – ​после отрезки; б – ​в зоне излома
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Рис. 6. Слой нитрида титана: а – ​светлое поле; б – ​темное поле

а

б в
Рис. 7. Покрытие нитрида титана:  

а – ​нетравленный образец; б, в – ​после травления в темном и светлом поле соответственно


