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Metody mikroskopowe w badaniach wlasciwosci struktury
ceramicznych tworzyw elektrotechnicznych

Streszczenie. Praca przedstawia wspofczesne mozliwosci wykorzystania technik mikroskopowych w badaniach porcelan elektrotechnicznych.
Opisano procedure wyciecia probki z wiekszego elementu oraz przygotowanie powierzchni do analizy mikroskopowej. Poréwnano mozliwosci
klasycznej mikroskopii optycznej (MO) oraz skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) w badaniach struktur porcelan elektrotechnicznych.
Przedstawione przyktady badarn mikroskopowych dotyczg porcelany kwarcowej C 110 oraz wysokoglinowej o duzej wytrzymatosci C 130.

Abstract. (Microscopic methods used in investigation of properties of ceramic electrotechnical materials). The paper presents modern
possibilities using of microscopic analysis in electroporcelain investigation. Procedures of cutting out sample from bigger object as well as preparing
of surface for microscopic analysis were described. Classical optical microscopy (MO) and scanning electron microscopy (SEM) applied to study of
properties of electroporcelains were compared. Example results of investigation of quartz C 110 and aluminous C 130 materials were presented.

Stowa kluczowe: porcelana elektrotechniczna, mikroskopia optyczna, skaningowa mikroskopia elektronowa.
Keywords: electrotechnical porcelain, optical microscopy, scanning electron microscopy.

Wstep

Techniki mikroskopowe nalezg do najwazniejszych
metod badania tworzyw ceramicznych: glinokrzemianowych,
tlenkowych oraz nietlenkowych. Dotyczy to zaréwno
tworzyw pozbawionych defektéw struktury, ksztattek
zawierajgcych wady, jak i prébek pobranych z elementéw
np. izolatoréw po réznym okresie pracy. W tym ostatnim
przypadku, gdy materiat narazony jest na rozmaite formy sit
destrukcyjnych, dziatajgcych czesto w  wieloletnich
przedziatach czasowych, wymagany jest szczegolny rodzaj
preparatyki. Przewiduje sie, Zze wieloletnie oddziatywania sit
fizycznych i niekiedy czynnikéw chemicznych pozostawig
w tworzywie widoczne $lady. Tymczasem, na poczatku
badan trudno jest oceni¢ rodzaj i skale zdefektowania
tworzywa. Nakazuje to szczegdlng ostrozno$¢ w trakto-
waniu tworzywa na kazdym etapie przygotowania i samych
badan. Procedury przygotowawcze nie mogg bowiem
znieksztatci¢ rzeczywistego obrazu efektdéw starzeniowych.

Proces badan strukturalnych tworzywa rozpoczyna sie
pobraniem prébki z obiektu. Zazwyczaj wyrdéb znacznie
przewyzsza objetosciowo probke, ktéra potrzebna jest do
badan. Dlatego tez, najczeSciej stosowang metodg
pozyskania probki jest odciecie jej z wyrobu. Stosuje sie
w tym celu pity szerokotarczowe z zewnetrznym nasypem
diamentowym. Grubos$¢ takich pit jest rzedu milimetréw,
natomiast ziarno diamentowe ma granulacje czynng
(wystajacg ponad osnowe) rzedu d = 90 um. Biorgc pod
uwage fakt, ze ziarno ostrza deformuje mechanicznie
strukture przecinanego materiatu na gteboko$¢ nie mniejszag,
niz 2,5 d, powierzchnia zdefektowana zostaje na gtebokos¢
okoto 230 um. Wystepuje ponadto wysokogradientowe pole
termiczne obszaru ciecia oraz efekt wibracji. Oczekiwaé
zatem mozna uszkodzen przypowierzchniowej warstwy
ciecia na poziomie milimetrow. Obszar ten musi byc¢
catkowicie wytaczony z badan.

Przygotowanie zgtadu

Prawidtowe przeprowadzenie badan mikroskopowych
wymaga przygotowania powierzchni obserwacyjnych, czyli
tzw. zgtadow. Mniejsze fragmenty tworzyw ceramicznych
mozna cig¢ na prébki przeznaczone do obserwacji
precyzyjnymi pitami z wewnetrznym nasypem
diamentowym. Srednia grubo$é takich pit nie przekracza
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0.5 mm, a diamentowe ziarno w nich uzyte (60 + 90 um),
nie wystaje ponad spoiwo wiecej niz 30 um. Stad tez,
warstwa uszkodzona cieciem, uwzgledniajac gradienty
termiczne i drgania, nie przekracza grubosci 200 um. Po
cieciu powierzchnie zawierajg niekiedy wykruszenia
elementéw struktury. Czesto nie wykazujg réwniez
ptaskoréwnoleglosci - cechy niezbednej do prawidtowego
polerowania probek. Wéwczas stosuje sie operacje
szlifowania. Wspétczesnie, szlifowanie prowadzone jest na
tarczach szklanych bez tkaniny, z wykorzystaniem wodnych
zawiesin srodkdw poslizgowych i proszkéw $ciernych —
najczesciej SiC — o granulacji 1 + 5 uym. W trakcie
szlifowania usuwa sie catg warstwe materiatu uszkodzong
wczesniej wskutek ciecia. Niemniej, operacja szlifowania
réwniez wprowadza defekty na gtebokosé okoto 20 um.
Naijistotniejszg wadg szlifowania, zwtaszcza w odniesieniu
do zestarzonych tworzyw ceramicznych, ktére czesto
zawierajg pory i znaczng ilos¢ osnowy szklistej, jest
zjawisko zwigzane z wbijaniem sie ziaren $ciernych
w strukture materiatu. W takim przypadku usuwa sie ziarna
scierne myjac powierzchnie w wodnych roztworach
detergentdw o zasadowym odczynie (pH=72), w polu
ultradzwiekowym. W przypadku zestarzonego tworzywa
operacja mycia z zastosowaniem ptuczki ultradzwiekowej
jest o tyle ryzykowna, ze moze ona pogtebi¢ defekty, ktére
sg przedmiotem badan. Dlatego tez, najczesciej stosuje sie
miedzyoperacyjne trawienie powierzchni tworzywa w 4 —
5% wodnym roztworze kwasu fluorowodorowego. Trawienie
takie powoduje usuniecie okoto 20% grubosci warstwy
uszkodzonej szlifowaniem i jednoczesnie wbitych ziarn
materiatu Sciernego. Ostatnim etapem preparatyki tworzyw
ceramicznych jest proces polerowania powierzchni
obserwacyjnej, zaréwno dla potrzeb mikroskopii optycznej
jak i elektronowej odbiciowej.

W preparatyce glinokrzemianowych tworzyw cera-
micznych, jak i materialéw jednofazowych, preferuje sie
wykorzystanie do polerowania olejowych zawiesin
diamentowych proszkoéw Sciernych. Proces polerowania jest
wieloetapowy — stosuje sie kolejne fazy z udziatem coraz
drobniejszej frakcji diamentowego Scierniwa, poczynajac od
1 um. Nalezy podkresli¢, ze ten sposéb polerowania ma
charakter czysto mechaniczny. Z punktu widzenia fizyki
proceséw zachodzacych w czasie jego trwania, niczym nie
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rézni sie od szlifowania. Tego typu polerowanie zazwyczaj
konczy sie na frakcji diamentowej o granulacji 0.25 um.
Odpowiada to wielkosci ziarn réwnej w przyblizeniu sredniej
grubosci  spekan, jakie czesto  obserwuje = sie
w zestarzonych tworzywach ceramicznych. W zwigzku z
tym, taki rodzaj polerowania moze by¢ mato efektywny, jesli
celem badan jest analiza defektéw wynikajacych z
proceséw  starzeniowych materiatu ceramicznego.
Powyzszy sposob polerowania okresla sie mianem
optycznego, to jest takiego, ktére dopuszcza obecnosé rys
na powierzchni, ktérej chropowato$¢ pozostaje na poziomie
mikrondéw.

Nowoczesdniejszy  sposdb  polerowania  tworzyw
ceramicznych okreslany jest jako proces mechaniczno-
chemiczny. Jest on oparty na technologii przygotowania
podioza stosowanej dla materiatdw potprzewodnikowych,
dla ktorych jakosé powierzchni mierzona
mikrochropowatoscia wymagana jest na poziomie
pojedynczych nanometréw. Role mechanicznego czynnika
polerujgcego petni koloidalny roztwoér krzemionki — SiO»,
o wielkosci czastek nie wiekszej obecnie niz 50 nm. Jako
czynnik  aktywny chemicznie  wykorzystywany jest
zazwyczaj chloran (l) sodu — NaClO. Medium polerujace
alkalizowane jest KOH do poziomu pH=~13,5. Mieszanina
taka stuzy przede wszystkim do polerowania materiatéw
monokrystalicznych.  Proces  wykonywany jest na
specjalnych wysokoporowatych tkaninach poliuretanowych.
Szybkos¢ polerowania tworzyw ceramicznych pozostaje na
poziomie 1 um/min. Mechanizm polerowania mechaniczno-
chemicznego polega na radykalnym zmniejszeniu sit
wigzan chemicznych w obszarze kilku warstw atomowych
(w granicach 20 nm), a nastepnie mechanicznym usunieciu
luzno zespolonej warstwy w drodze oddziatywanh
mechanicznych.  Jako$¢  powierzchni  uzyskiwanych
z wykorzystaniem tej metody jest nieporéwnywalnie lepsza
niz przy konwencjonalnym polerowaniu na mediach
diamentowych. Nalezy zaznaczy¢, ze przygotowanie
preparatu tworzywa ceramicznego metoda polerowania
mechaniczno-chemicznego, nawet przy usuwaniu przez
ostroznosé gtebokiej warstwy — okoto 200 pm — nie trwa
dtuzej niz polerowanie konwencjonalne — 3,5 godziny.
Dzieki wykorzystaniu tej techniki polerowania, mozna mie¢
pewnos¢, ze uzyskane powierzchnie obserwacyjne
zestarzonych  tworzyw  ceramicznych sg  jedynie
w nieznacznym stopniu znieksztatcone w wyniku proceséw
obrébki. Ponadto delikatny mechanizm mechanicznego
usuwania kolejnych warstw tworzywa pozwala ujawnié
wszelkie subtelne defekty starzeniowe.

W  przypadku ceramicznych  materiatéw  glino-
krzemianowych, z opisanych powyzej wzgledéw, czesto
rezygnuje sie ze szlifowania i tradycyjnego polerowania na
diamentowych proszkach $ciernych. Po delikatnym cieciu
pita z wewnetrznym nasypem diamentowym, warstwa
zdefektowana niewiele przekracza 100 pm. Stosujgc od
razu polerowanie mechaniczno-chemiczne, usuwa si¢ okoto
200 pm. Nalezy jednak nadmieni¢, ze zbyt dtugo
prowadzony proces polerowania moze negatywnie wptyngé
na jakos¢ zgtadu, powodujac powstanie wgtebien
w miejscach, gdzie wystepuja fazy o mniejszej twardosci.

Mikroskopia optyczna

Mikroskopia optyczna (MO) obejmuje badania w swietle
odbitym, odbitym spolaryzowanym oraz przechodzacym.
Opiera sie ona na wykorzystaniu widzialnego pasma $wiatta
- w zakresie fal o dtugosci 0,36 + 0,78 um. Do badan
wykorzystuje sie obecnie mikroskop optyczny sprzezony
z komputerowym analizatorem obrazu. Stosowana moc
obiektywu zawiera si¢ w szerokim przedziale od 1 do 50
razy. W  przypadku glinokrzemianowych  tworzyw
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elektrotechnicznych wystarczajgca jest rozdzielczo$¢ na
poziomie 10" um. Wykorzystywana jest zatem najczesciej
moc obiektywu réwna 10 — 20 razy. llosciowe pomiary
zawartosci poszczegolnych faz, a takze wielkosci ziarn
i porbw z obrdbkg statystyczng, wykonywane sg metodq
zliczeniowg ~w  kontrascie interferencyjno-fazowym
Nomarskiego [1]. Uzycie kontrastu powoduje wyrdznienie
poszczegdlnych faz czerepu. Fazy krystaliczne - w réznych
odcieniach szarosci - oraz czarne pory i obszary wykruszen
zostajg wyraznie uwidocznione na tle jednolitej osnowy
szklisto-mulitowej. Pozwala to na ocene jednorodnosci
materiatu i stopnia przereagowania surowcéw. Widoczne
jest przestrzenne roztozenie faz, a zatem tekstura tworzywa.

Lekkie trawienie powierzchni prébek, zwyczajowo
stosowane przy badaniach w Swietle odbitym, uwidacznia
granice poszczegolnych ziarn i wydzieleh. Jest to
konsekwencjg nizszej odpornosci chemicznej, a zatem
tatwiejszego wytrawiania obszaréw granicznych.
Wystepujacy tam uklad atoméw wykazuje brak
uporzadkowania i wyzszg energie wewnetrzng. Takze
obszary wewnetrznych naprezen, bedace konsekwencjg
wad technologicznych, ulegaja szybszemu wytrawieniu.
Z uwagi na to, ze obszary silniej wytrawione potozone sg
ponizej powierzchni  zgtadu, powodujg  wieksze
rozpraszanie Swiatta. Wydajg sie przez to ciemniejsze
i lepiej wyrozniaja sie z otoczenia. Stad tez materiat
drobnokrystaliczny wydaje sie by¢ ciemniejszy niz to samo
tworzywo, lecz grubokrystaliczne - zawierajgce duze ziarna.

Analiza parametrow porowatos$ci, obejmujgca zawartosé,
ksztalt oraz roztozenie inkluzji gazowych, prowadzona jest
najczesciej bez kontrastu interferencyjno-fazowego
Nomarskiego. Oznacza to wykorzystanie swiatta odbitego
spolaryzowanego. Odpowiednia polaryzacja lub ciemne
pole oswietlenia uwidacznia czarne pory i obszary
wykruszen na tle czerepu o jednolitym szarym zabarwieniu.
Wyrézniajg sie przy tym jasne granice obszaréw
potozonych ponizej poziomu zgtadu. Utatwia to obserwacje
i poprawia dokfadnos¢ pomiaréw. Nie jest roéwniez
potrzebna, stosowana jeszcze do niedawna, dekoracja
czernig weglowa badanej powierzchni tworzywa.

O ile badania w $Swietle odbitym umozliwiajg jedynie
monochromatyczng obserwacje zgtadu, o tyle badania
w Swietle przechodzacym pozwalajg na analize¢ barwnego
obrazu. Daje to mozliwos¢ bardzo dokiadnej obserwacii
poszczegdlnych ziarn i wydzielen faz krystalicznych oraz
poréw. Szczegolnie dobrze uwidocznione sa wszelkie
inkluzje i zanieczyszczenia materiatu, pekniecia na granicy
oraz wewnatrz ziarn, spekania wydzielen i osnowy, a takze
punkty ich inicjacji. Peknigcia widoczne sg trojwymiarowo,
co jest pomocne zwlaszcza przy analizie procesow
starzeniowych. tatwa jest réwniez ocena stopnia obtopienia
i przereagowania drobin réznych surowcow. Najlepszy efekt
osigga sie przy jednoczesnym zastosowaniu kontrastu
interferencyjno-fazowego oraz polaryzacji $wiatla. Metoda
badan w Swietle przechodzacym wigze sie jednak
z ucigzliwg preparatykg probek i stosowana jest bardzo
rzadko. Cienkie plytki tworzywa o centymetrowych
rozmiarach, przyklejone do szkietka preparatowego,
poleruje sie bowiem do osiggniecia grubosci zaledwie
kilkudziesieciu mikrometréw, co umozliwia transmisje
Swiatta.

Skaningowa mikroskopia elektronowa

Skaningowa mikroskopia elektronowa (SEM) opiera sie
na wykorzystaniu ukierunkowanej wigzki elektronéw, ktére
tworzg obraz powierzchni badanej probki, omiatajac ja linia
po linii. Przy zapisywaniu obrazu o typowej rozdzielczosci
1024x760 pikseli skanowanie trwa zwykle kilkadziesiat
sekund. Dla uzyskania wysokiej rozdzielczosci i duzej liczby
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pikseli, konieczne jest powolne skanowanie, trwajgce nawet
kilkadziesiat minut.  Mozliwos¢ regulacji  napiecia
przyspieszajgcego elektrony pozwala na uzyskanie
szerokiego przedziatu powiekszen — rzedu od 10" do 10°
razy. Zwiekszenie napiecia na cewkach przyspieszajacych
elektrony powoduje obnizenie dtugosci fali, podwyzszenie

glebokosci przeswietlanej warstwy i wzrost zdolnosci
rozdzielczej mikroskopu. O  granicznej  zdolnosci
rozdzielczej mikroskopu elektronowego decydujg

w praktyce niedoskonatosci uktadu optycznego i elektro-
nicznego. Zmieniajac energie wigzki elektronéw regulowaé
mozna giebie ostrodci obrazu. Z uwagi na zastosowanie
okreslonej dtugosci fali uzyskiwane obrazy sg czarno-biate.
Technika SEM daje mozliwo$¢ badania prébek o bardzo
matych wymiarach, z rozdzielczoscia rzedu od 107
mikrometréw do kilku nanometréw. Zastosowanie réznych
detektorow pozwala na uzyskanie wszechstronnych danych
odnosnie sktadu fazowego, tekstury, krystalograficznej
struktury poszczegoélnych faz, a nawet sktadu chemicznego
sktadnikdw czerepu (mikrosonda elektronowa). Uzyskanie
tych informacji jest stosunkowo szybkie, a otrzymane
obrazy cyfrowe moga podlegac¢ dalszej analizie.

Metoda SEM odgrywa bardzo istotng role w badaniach
tworzyw ceramicznych. Tym bardziej, ze nie zawsze
potrzebne jest przygotowanie zgtaddéw (przy obserwacji
przetamoéw). Uzyskiwana tréjwymiarowos¢ obrazu jest
szczegolnie cenna w badaniach tworzyw o ziozonej
budowie fazowej - zwlaszcza materiatéw
glinokrzemianowych. Duze powiekszenia obrazéw SEM
daja mozliwos¢ szczegotowej analizy pojedynczych
elementéw struktury, jak inkluzje gazowe Ilub relikty
mineratéw ilastych, kwarcu albo topnikéw. Pozwala to na
ocene zaawansowania procesow technologicznych oraz
ustalania sie standéw rownowagi, szczegodlnie podczas
spiekania masy.

Materiaty ceramiczne majg z =zasady charakter
dielektrykéw. Odprowadzenie nadmiaru elektronow, ktére
ulegly wzbudzeniu wigzka skanujacg, wymaga pokrycia
badanej powierzchni cienkg warstwg przewodnika,
o grubosci rzedu najczesciej kilkudziesieciu nanometréw.
W praktyce stosuje sie pokrycie powierzchni probki
materiatem przewodzacym, w specjalnych napylarkach
prézniowych. Najczesciej wykorzystywanym materiatem
pokryciowym jest wegiel. Szczegdlnie woéwczas, gdy
badane sa wnetrza inkluzji gazowych Ilub przetamy,
wymagajagce pokrycia ztozonych powierzchni o duzym
stopniu rozwiniecia. Do pokrywania bardziej ptaskich
powierzchni  stosuje sie rowniez mniej kiopotliwe
w napylaniu aluminium. Zioto, ktére dobrze uwidacznia
granice faz, znajduje czesto wykorzystanie przy
preparatyce zgtadow.

Oddzielnym problemem jest napylanie powierzchni
zawierajacych  pekniecia. Analiza spekan, dobrze
widocznych w mikroskopii optycznej, jest w przypadku
techniki SEM bardzo utrudniona. Otrzymywane obrazy
odznaczajg sie duzg glebig i pekniecia przestaja byé
widoczne wsrdd licznych odcieni szarosci. Uwidocznienie
spekan  wymaga  specjalnego  doboru materiatu
pokryciowego i parametrdw jego nanoszenia. Zalezy to
bowiem od rodzaju tworzywa, szerokosci szczelin, sposobu
przygotowania powierzchni, porowatosci oraz lokalnych
nieciggtosci w zewnetrznej warstwie. Chcac najlepiej
uwidoczni¢ subtelnosci powierzchni uzywa sie grafitu.

Zmienna geometria ustawienia detektoréw, w pota-
czeniu z wysokg ich czutoscig, umozliwia rozseparowanie
widma elektronowego na odbite oraz wtoérne. Do badania
budowy fazowej powierzchni tworzywa wykorzystywane sg
elektrony wtérne. Sg one emitowane z atomoéw, ktére ulegty
wzbudzeniu w czasie bombardowania elektronami wigzki
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skanujacej. Ze wzrostem energii wigzki obraz uzyskuje
bardziej przestrzenny charakter. W przypadku materiatow
ceramicznych, obrazy otrzymywane z ptytkiego obszaru
wigzkag o niskiej energii, nie sgq wyrazne i przez to trudne
w interpretacji. Oddzielny problem stanowi zaleznosé
intensywnosci fazy szarosci od liczby atomowej
pierwiastkdw, ktére wystepuja w badanym obszarze. Im
wieksza jest liczba atomowa pierwiastka, tym jego obraz
SEM jest jasniejszy. Analizowane struktury obrazowane sg
zatem przez zlozenie réznych faz szarosci. Stanowa one
jednak natozenie na siebie sktadu fazowego czerepu oraz
ksztattu powierzchni prébki.

Obrazy SEM uzyska¢ mozna réwniez poprzez detekcje
widma elektronéw odbitych. Elektrony odbite dajg jednak
obraz, ktory jest znacznie bardziej czuty na liczbe atomowag
pierwiastkdw budujgcych poszczegodlne fazy czerepu. Aby
dokonaé¢ prawidiowej analizy budowy fazowej tworzywa
potrzebne jest zatem wykonanie zgtadu. W przeciwnym
wypadku uzyskuje sie obraz zawierajacy dodatkowe fazy
szarosci, przedstawiajagce  nieréwnosci  powierzchni.
Powoduje to, ze obrazy widma elektronéw odbitych sg
bardzo trudne w interpretaciji.

Do licznych zalet metody SEM zaliczy¢ mozna réwniez
te, ze badane powierzchnie nie wymagajg trawienia.
Granice poszczegolnych faz czerepu sg dobrze widoczne
dzieki réznej zawartosci pierwiastkow. Najwazniejsza wada
mikroskopii SEM jest to, ze uzyskiwane obrazy bardzo
trudno  jest wykorzysta¢ do analizy iloSciowe;.
Trojwymiarowo$¢ obrazu jest zrodlem duzej ilosci faz
szarosci. Obecnie stosowane mikroskopy rejestrujg cyfrowe
obrazy powierzchni i wyposazone sg w ztozone systemy
analizy obrazéw. Mimo to, komputerowa analiza
zliczeniowa daje wyniki obarczone duzym btedem. Do
badan zawartosci poszczegdélnych faz oraz pomiaréw
granulometrycznych stosuje sie zatem mikroskopy optyczne,
sprzezone z komputerowymi analizatorami obrazéw.
Ponadto badania ilosciowe wykonuje sie na starannie
przygotowanych zgtadach.

Mikroskopia optyczna w badaniu proceséw degradacji
tworzywa kwarcowego

Wykorzystanie mikroskopii optycznej przedstawiono na
przyktadzie tworzywa kwarcowego rodzaju 110, po
wieloletniej eksploatacji [2]. Obiektem badan byta porcelana
peknietego izolatora odciggowego nn produkcji krajowej z
lat 1970-tych. Interpretacja obrazéw mikroskopowych byta
powaznie utrudniona ze wzgledu na wykruszenie duzej
czesci drobin i ziarn, po ktorych pozostaly jedynie ciemne
wglebienia. Mimo zastosowania specjalnej, powyzej
opisanej, procedury przygotowania zgtadéw, niemozliwe
byto unikniecie tego efektu. Pomiary ilosciowe obarczone
byly zatem niepewnoscia, przekraczajacg 1% powierzchni.

w strukturze tworzywa obserwowane byty
zaawansowane procesy degradacji starzeniowej. Badany
materiat miat nietypowg budowe fazowa. W jego produkc;ji
wykorzystano az kilkanascie procent sttuczki,
obserwowanej w postaci biatych, zwykle spekanych drobin,
o réznej wielkosci i zwykle regularnym ksztatcie. Drobiny
pozostate w strukturze stanowity okoto 9% powierzchni.
Jakkolwiek srednia ich wielko$¢ nie przekraczata 10 um,
wiele byto duzych ziarn, osiagajacych do 100 pm.
Z pierwotnej zawartosci, szacowanej na 14%, okoto 5%
ulegto wykruszeniu. Zdecydowana wiekszo$¢ z pozostatych

drobin, szczegolnie duzych, odznaczata sie,
mikropeknieciami ~ wewnetrznymi. Niektére  drobiny
posiadaty réwniez obrzezne odspojenia od matrycy.

Roéwniez okoto 5% kwarcu, z wyjsciowej ilosci dochodzacej
do 20%, wypadto w trakcie przygotowania zgtadéw. Srednia
wielko$¢ ziarn wynosita okoto 20 um, lecz najwieksze
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osiggaty nawet 200 um — rysunek 1. Wieksze ziarna kwarcu
z zasady wykazywaly spekania wewnetrzne i czesto
odspojenie od matrycy. Incydentalnie obserwowano ziarna
posiadajace wewnatrz catg sie¢ mikropeknie¢ i wykruszone
fragmenty. Widoczne w strukturze pory pierwotne stanowity
przeszto 3% i mimo prawidlowego — obtego ksztattu,
posiadaty zréznicowang wielkos¢. Odzwierciedlone na
zgtadach ciemne pola, pochodzace od wykruszonych
drobin stluczki, ziarn kwarcu oraz poréw stanowity $rednio
az 13,5% (rys.1). Faza mulitowa, podobnie jak pozostate,
roztozona byta dosy¢ jednorodnie w czerepie. Stanowita
blisko 20% powierzchni zgtadéw, przy s$redniej wielkosci
wydzielen okoto 20um. Wewnatrz wiekszych wydzielen
mulitu obserwowano czesto pory. W szklistej matrycy (okoto
45%) znaleziono roéwniez nieliczne pekniecia. Inicjacja
takich peknie¢ zachodzi zaréwno przy duzych ziarnach
kwarcu, drobinach sttuczki, jak i porach.

Efekty starzeniowe, bedace skutkiem wieloletniej
eksploatacji, obejmujg zatem trzy elementy sktadowe
czerepu. Silne spekanie wewnetrzne i niekiedy brzegowe
wykazujg wyjatkowo liczne w materiale drobiny sttuczki.
Przeszio 1/3 z nich ulegta wykruszeniu. Z osnowg stabo
zwigzanych byto réwniez wiele, zwltaszcza wiekszych, ziarn
kwarcu. Przeszto 1/4 z nich zostata wykruszona. Pozostate
natomiast posiadajg w wigkszo$ci pekniecia wewnetrzne
i rzadziej obrzezne. Pekniecia o réznej wielkosci wystepujg
réwniez w matrycy. Wprawdzie nie majg one krytycznych
rozmiarow, lecz ich obecnos¢ $wiadczy o niskiej
wytrzymatosci szklistej osnowy zestarzonego tworzywa.

wielkos¢ 156 um. Pierwotnie stanowig okoto 11% czerepu,
jednak prawie 3% ulega wykruszeniu w trakcie
przygotowywania zgtadéw. Faza kwarcowa ma negatywny
wplyw na wytrzymatos¢ mechaniczng porcelany. Drobne
pory (okoto 6 um) majg regularny ksztatt i wystepujg w ilosci
ponizej 4%. Przyjmuje sig, ze pory takie majg dziatanie

relaksacyjne w polu naprezen mechanicznych oraz
termomechanicznych i moga hamowaé  wzrost
mikropeknie¢ [4]. Wytrzymatos¢ tworzywa rosnie ze

wzrostem zawartosci tlenku glinu, zaréwno w formie
krystalicznej, jak i rozpuszczonego w osnowie szkliste;.
Porcelana rodzaju 130 posiada podwdjne wzmochienie
strukturalne. Dyspersyjne — w postaci licznych i drobnych
ziarn korundu oraz widkniste — poprzez rozproszone
w osnowie  krysztaty mulitu.  Dopiero  obserwacja
wypreparowanej matrycy szklistej z wykorzystaniem
techniki SEM obrazuje witdkniste wzmocnienie czerepu —
rysunek 2. Sie¢ drobnych krysztatow iglowych krysztatow
mulitu tworzy sie podczas wypalania w wyniku reakcji
chemicznej tlenku glinu i krzemionki. Ich role, w matrycy
stanowigcej ponad 65% materiatu, porowna¢ mozna do
funkcji zbrojenia w zelbetonie.

Petna analiza iloSciowa i jakosciowa tworzywa
porcelanowego rodzaju 130 wymaga zatem wykorzystania
zarébwno techniki MO jak i SEM. Wowczas dopiero
zobrazowane zostaja elementy struktury decydujace
o wysokiej trwatosci i niezawodnosci eksploatacyjnej
materiatlu stosowanego do wyrobu odpowiedzialnych
elementdéw elektrotechnicznych.

Rys.1. Obraz mikroskopowy tworzywa izolatora odciggowego nn
z lat 1970-tych w powigkszeniu 100 razy. Uwage zwraca wielkie
spekane ziarno kwarcu, liczne biate drobiny sttuczki, najczesciej
réwniez popekane oraz ciemne pola po wykruszonych elementach
struktury

Skaningowa mikroskopia elektronowa w badaniu
tworzywa wysokoglinowego C 130

Skiad  fazowy oraz  jednorodno$¢  porcelany
wysokoglinowej rodzaju 130 ustalane sg na podstawie
obserwac;ji mikroskopem optycznym, sprzezonym
z komputerowym  analizatorem obrazu [2]. Petne
uwidocznienie elementow  stanowigcych  strukturalne
wzmocnienie tego ziarnistego kompozytu ceramicznego
wymaga jednak zastosowania techniki SEM.

Typowe krajowe tworzywo rodzaju 130 zawiera, jako
dominujacg faze krystaliczna, drobnoziarnisty korund
w ilosci 19+3%. Ziarna korundu majg $rednig diugos¢ 4,7
oraz szerokos¢ 2,6 um. Petnig one role dyspersyjnego
wzmocnienia czerepu. Wydzielenia mulitu o wielkosci
kilkudziesieciu mikrometréow nie majg istotnego wptywu na
wytrzymatos¢ tworzywa [3]. Ziarna kwarcu majg $rednig
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Rys.2. Iglowe krysztaty mulitu stanowigce widkniste wzmocnienie

matrycy tworzywa rodzaju 130. Obraz mikroskopowy SEM,
powiekszenie 10 000 razy, po wytrawieniu osnowy szklistej w 10%
kwasie fluorowodorowym w czasie 20 minut

Praca finansowana byta czes$ciowo z Projektu Badawczego Nr
N507 056 31/1289.
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