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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 26 àâãóñòà 2014 ã.

Ïðåäëîæåí íîâûé ìåòîä èçãîòîâëåíèÿ ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ øëèôîâ äëÿ ïðîâåäåíèÿ ýêñïåðè-

ìåíòîâ ïî äèôðàêöèè îáðàòíîðàññåÿííûõ ýëåêòðîíîâ (ÄÎÝ) â êàìåðå ñêàíèðóþùåãî ýëåê-

òðîííîãî ìèêðîñêîïà. Ìåòîä ïîçâîëÿåò ïðîâîäèòü õîëîäíóþ çàëèâêó ìåòàëëè÷åñêèõ îáðàçöîâ

â òîêîïðîâîäÿùèé íàïîëíèòåëü äëÿ ïîñëåäóþùåé ïîäãîòîâêè øëèôîâ è ýëåêòðîïîëèðîâêè.

Ìåòàëëè÷åñêèé îáðàçåö çàëèâàþò êîìïîçèòîì, ñîñòîÿùèì èç ñàìîòâåðäåþùåé ïëàñòìàññû

«Ïðîòîêðèë-Ì», ïîðîøêà êàðáîíèëüíîãî æåëåçà è æåëåçíûõ ñòðóæåê äèñïåðñíîñòüþ ïîðÿäêà

100 ìêì, ÷òî îáåñïå÷èâàåò äîñòàòî÷íóþ ïðîâîäèìîñòü íå òîëüêî äëÿ ñúåìêè îáðàçöà â ñêàíèðóþ-

ùåì ìèêðîñêîïå, íî è äëÿ ýëåêòðîïîëèðîâêè. Â îòëè÷èå îò ñàìîòâåðäåþùèõ, òîêîïðîâîäÿùèõ

êîïìîçèòîâ, òðåáóþùèõ íàãðåâà äî 150 °C, ïðåäëîæåííûé êîìïîçèò ïîëèìåðèçóåòñÿ óæå ïðè

êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìåòàëëîãðàôè÷åñêèå øëèôû; äèôðàêöèÿ îáðàòíîðàññåÿííûõ ýëåêòðîíîâ;

ñòàëü; ìåäü; òèòàí; àëþìèíèé.

Èçãîòîâëåíèå îáðàçöîâ äëÿ èññëåäîâàíèé ìåòîäîì äè-

ôðàêöèè îáðàòíîðàññåÿííûõ ýëåêòðîíîâ (ÄÎÝ) ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ðàñòðîâîãî ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà

(JEOL, JSM-6490LV, ßïîíèÿ) òðåáóåò ðÿäà ìåð, ïðå-

äîòâðàùàþùèõ èñêàæåíèå ðåçóëüòàòîâ. Ïîñêîëüêó

äèôðàãèðîâàííûå ýëåêòðîíû âûëåòàþò èç ïîâåðõ-

íîñòíîãî ñëîÿ îáðàçöà òîëùèíîé âñåãî 10 íì, ïîäãî-

òîâêà îáðàçöîâ èãðàåò ðåøàþùóþ ðîëü.

Íåðîâíîñòè ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ âåäóò ê èñêà-

æåíèÿì Êèêó÷è-êàðòèíû, ïîýòîìó îáðàçöû äîëæíû

îáëàäàòü ãëàäêîé ïîâåðõíîñòüþ, äëÿ ÷åãî ïîâåðõíîñò-

íûé ñëîé, íàðóøåííûé ìåõàíè÷åñêîé îáðàáîòêîé,

íåîáõîäèìî ñãëàæèâàòü ñòðàâëèâàíèåì. Ïðè ýòîì òðà-

âèòåëü â îòëè÷èå îò ïðèìåíÿåìîãî ïðè îïòè÷åñêîì

ìåòîäå íå ìîæåò áûòü èçáèðàòåëüíûì, à äîëæåí ðàâ-

íîìåðíî äåéñòâîâàòü íà âåñü ñëîé [2]. Ìàòåðèàë âîçëå

ïîâåðõíîñòè ìîæåò áûòü äåôîðìèðîâàí èëè èìåòü

âêëþ÷åíèÿ. Â ýòîì ñëó÷àå ôîðìèðîâàíèå Êèêó÷è-êàð-

òèí ïðè ÄÎÝ òàêæå çàòðóäíåíî. Êðîìå òîãî, ñëåäóåò

èçáåãàòü íàãðåâà ìàòåðèàëîâ, ðåêðèñòàëëèçóþùèõñÿ

ïðè íèçêèõ òåìïåðàòóðàõ [3].
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Èíñòèòóò ýëåêòðîñâàðêè èì. Å. Î. Ïàòîíà ÍÀÍ Óêðàèíû,

ã. Êèåâ, Óêðàèíà; e-mail: avzavdoveev@gmail.com
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Äîíåöêèé ôèçèêî-òåõíè÷åñêèé èíñòèòóò èì. À. À. Ãàëêèíà

ÍÀÍ Óêðàèíû, ã. Êèåâ, Óêðàèíà.
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ÒÎÂ «Ìåëèòýê», ã. Êèåâ, Óêðàèíà.



Îáû÷íî îáðàçöû äëÿ ÄÎÝ-èññëåäîâàíèé èìåþò

íåáîëüøèå ãàáàðèòû (2 × 10 × 10 ìì), îáóñëîâëåííûå

ãåîìåòðèåé äåðæàòåëÿ. Îäíàêî èññëåäîâàòü îáðàçöû

ñòîëü ìàëîãî ðàçìåðà íå âñåãäà óäîáíî, ïîýòîìó äëÿ

àíàëèçà ìàññèâíûõ îáðàçöîâ (10 × 10 × 15 ìì) áûë èç-

ãîòîâëåí ñïåöèàëüíûé äåðæàòåëü (ðèñ. 1).

Äëÿ ìíîãèõ ìàòåðèàëîâ ñ ó÷åòîì èõ èíäèâèäóàëü-

íûõ îñîáåííîñòåé (òâåðäîñòü, òðàâèìîñòü, ñêëîí-

íîñòü ê õðóïêîìó âûêðàøèâàíèþ è äð.) ìîãóò áûòü

óñïåøíî ïðèìåíåíû ñòàíäàðòíûå ìåòîäû ïîäãîòîâêè

ïîâåðõíîñòè — ïîðåçêà, øëèôîâêà, ïîëèðîâêà.

Íà çàâåðøàþùåé ñòàäèè ïîäãîòîâêè ïðîâîäÿò ôè-

íèøíóþ ïîëèðîâêó îáðàçöîâ ñ ïðèìåíåíèåì ñèëèêî-

êîëëîèäíîãî ðàñòâîðà è àêòèâèðóþùèõ ïîâåðõíîñòü

ðàñòâîðîâ. Åå ìîæíî îñóùåñòâèòü, íàïðèìåð, íà ñòàí-

êå LaboPol ôèðìû Struers, èñïîëüçóÿ ñóêíî MD-Nap è

àëìàçíóþ ñóñïåíçèþ äèñïåðñíîñòüþ 1 ìêì. Ñëåäóåò

îòìåòèòü, ÷òî ôèíèøíàÿ ïîëèðîâêà ñ ïðèìåíåíèåì

êîëëîèäíîãî ðàñòâîðà — äîñòàòî÷íî òðóäîåìêèé ïðî-

öåññ, çàíèìàþùèé äëèòåëüíîå âðåìÿ.

Äëÿ ôèíèøíîé ïîëèðîâêè ïðèìåíÿþò òàêæå èîí-

íîå ïîëèðîâàíèå [4, 5], ïîçâîëÿþùåå ïîëó÷àòü âûñî-

êîêà÷åñòâåííûå êàðòèíû Êèêó÷è. Åãî èñïîëüçóþò â

òîì ñëó÷àå, êîãäà îñòàëüíûå ìåòîäû íå äàëè æåëàåìî-

ãî ðåçóëüòàòà. Ê íåäîñòàòêàì èîííîãî ïîëèðîâàíèÿ

ìîæíî îòíåñòè äëèòåëüíîå âðåìÿ ïîäãîòîâêè îáðàç-

öîâ, êîòîðîå äîñòèãàåò 10 ÷. Êðîìå òîãî, â ðàáîòå [5]

óêàçàíî, ÷òî ïîñëå èîííîé îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè

øëèôà íåîáõîäèì íèçêîòåìïåðàòóðíûé îòæèã ïðè

T = 300 – 600 °C, ÷òî íåäîïóñòèìî äëÿ òàêèõ ìàòåðèà-

ëîâ, êàê ìåäü è àëþìèíèé.

Ïîýòîìó ÷àñòî ïðèáåãàþò åùå ê îäíîìó âèäó ïîä-

ãîòîâêè îáðàçöîâ, êîòîðûé çàíèìàåò ìåíüøå âðåìåíè,

îäíàêî íå ìåíåå òðóäîåìîê, — ýëåêòðîëèòè÷åñêîé ïî-

ëèðîâêå ñ ïðèìåíåíèåì ðàçëè÷íîãî ðîäà ýëåêòðîëè-

òîâ. Ïðè ýòîì ïåðåä ýëåêòðîïîëèðîâêîé îáðàçåö óæå

äîëæåí áûòü îòïîëèðîâàí ñ ïðèìåíåíèåì ñèëèêîêîë-

ëîèäíîãî ðàñòâîðà.

Äëÿ ýëåêòðîëèòè÷åñêîãî ïîëèðîâàíèÿ îáðàáà-

òûâàåìóþ äåòàëü â êà÷åñòâå àíîäà ïîìåùàþò â âàííó

ñ ýëåêòðîëèòîì. Âòîðûì ýëåêòðîäîì ñëóæàò êàòî-

äû, èçãîòîâëåííûå èç ìàòåðèàëîâ, íå ïîääàþùèõñÿ

êîððîçèè â ýëåêòðîëèòå (íåðæàâåþùàÿ ñòàëü, ïëàòè-

íà). Áëàãîäàðÿ ñïåöèàëüíî ïîäáèðàåìîìó ñîñòàâó

ýëåêòðîëèòà íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöà îáðàçóåòñÿ ïëåí-

êà ïîâûøåííîãî ñîïðîòèâëåíèÿ, âñëåäñòâèå ÷åãî ðàñ-

òâîðåíèå ïðîõîäèò íåðàâíîìåðíî. Â ïåðâóþ î÷åðåäü

ðàñòâîðÿþòñÿ íàèáîëåå âûñòóïàþùèå ó÷àñòêè, ÷òî

ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ øåðîõîâàòîñòè è âûðàâíèâà-

íèþ ïîâåðõíîñòè.

Íàèáîëåå ÷àñòî èñïîëüçóþò òàê íàçûâàåìûé óíè-

âåðñàëüíûé ýëåêòðîëèò äëÿ ïîëèðîâàíèÿ äåòàëåé èç
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Ðèñ. 1. Äåðæàòåëü êðóïíîãàáàðèòíûõ îáðàçöîâ äëÿ ÄÎÝ-

èññëåäîâàíèé

Õàðàêòåðèñòèêè îïðîáîâàííûõ êîìïîçèòîâ

¹ Îñíîâà Ñîñòàâ, % ìàññ.
Ñîïðîòèâëåíèå,

êÎì · ìì2�ì

1 Ýïîêñèäíàÿ ñìîëà 25 — ýïîêñèäíàÿ ñìîëà, 75 — êàðáîíèëüíîå æåëåçî 160 · 10
5

2 25 — ýïîêñèäíàÿ ñìîëà, 75 — ãðàôèò 46 · 10
5

3 Ïðîòîêðèë 50 — ïðîòîêðèë, 50 — êàðáîíèëüíîå æåëåçî 4,6 · 10
5

4 25 — ïðîòîêðèë, 75 — êàðáîíèëüíîå æåëåçî 6,6 · 10
3

5 20 — ïðîòîêðèë, 80 — êàðáîíèëüíîå æåëåçî 4 · 10
3

6 20 — ïðîòîêðèë, 80 — êàðáîíèëüíîå æåëåçî + 1�5 æåëåçíîé

ñòðóæêè (îò ñìåñè ïðîòîêðèëà ñ êàðáîíèëüíûì æåëåçîì)

180

7 Ôåíîëüíàÿ ñìîëà ConduFast (Struers) [6] 70

Ðèñ. 2. Íàïîëíèòåëü êîìïîçèòà ¹ 6 — æåëåçíàÿ ñòðóæêà



÷åðíûõ è öâåòíûõ ìåòàëëîâ ñëåäóþùåãî ñîñòàâà,

% ìàññ.: 65 — îðòîôîñôîðíàÿ êèñëîòà, 15 — ñåðíàÿ

êèñëîòà, 6 — õðîìîâûé àíãèäðèä, 14 — âîäà. Ðåæèì

ðàáîòû: ðàáî÷àÿ òåìïåðàòóðà — 70 – 90 °C, àíîäíàÿ

ïëîòíîñòü òîêà — 0,4 – 0,8 À�ñì2, íàïðÿæåíèå —

6 – 8 Â, âûäåðæêà — 5 – 10 ìèí [1].

Òàê êàê ïîëèðóåìûé îáðàçåö äîëæåí áûòü òîêî-

ïðîâîäÿùèì, òî íåîáõîäèìû îïðåäåëåííûå óñëîâèÿ

åãî ïîäãîòîâêè. Åñëè óäàåòñÿ âûðåçàòü îáðàçåö ïîä

ãåîìåòðèþ äåðæàòåëÿ, òî ïðîáëåì ñ ýëåêòðîïîëèðîâ-

êîé íå âîçíèêàåò. À åñëè îáðàçåö èìååò ñëîæíóþ ôîð-

ìó è ïðèãîòîâèòü ïëîñêîïàðàëëåëüíûé øëèô íå óäà-

åòñÿ, òî åãî çàëèâàþò ñàìîòâåðäåþùåé ïëàñòìàññîé.

Îäíàêî ïëàñòìàññà òîê íå ïðîâîäèò è ýëåêòðîïîëè-

ðîâêà òàêîãî îáðàçöà íå âîçìîæíà. Íî ðàçðàáîòàíû

ñïåöèàëüíûå ôåíîëüíûå òîêîïðîâîäÿùèå ñìîëû äëÿ

ãîðÿ÷åé çàïðåññîâêè îáðàçöîâ, íàïðèìåð, ìàðêè

ConduFast êîìïàíèè Struers [6]. Íåäîñòàòîê òàêîé ñìî-

ëû — íåîáõîäèìîñòü çàïðåññîâêè ïðè òåìïåðàòóðå

150 °C.

Ìû îïðîáîâàëè ýïîêñèäíûå è ôåíîëüíûå ñìîëû è

«Ïðîòîêðèë-Ì» — ñîñòàâ íà îñíîâå ñàìîòâåðäåþùåé

ïëàñòìàññû ñ íàïîëíèòåëÿìè, ïîçâîëÿþùèé ïðîâî-

äèòü çàëèâêó îáðàçöîâ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå

(ñì. òàáëèöó).

Èç ïîäîáðàííûõ íàìè ñîñòàâîâ (¹ 1 – 6) ëó÷øèé

ðåçóëüòàò ïî ïðîâîäèìîñòè òîêà ïîêàçàë ¹ 6 (ñì. òàá-

ëèöó) ñ æåëåçíîé ñòðóæêîé ñðåäíèì ðàçìåðîì îêîëî

100 ìêì (ðèñ. 2, 3). Îòñóòñòâèå â êà÷åñòâå íàïîëíèòå-

ëÿ êðóïíîäèñïåðñíîé æåëåçíîé ñòðóæêè îáóñëîâèëî

óâåëè÷åíèå óäåëüíîãî ñîïðîòèâëåíèÿ êîìïîçèòà íà

ïîðÿäêè.
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Ðèñ. 3. Ìèêðîñòðóêòóðà êîìïîçèòîâ ¹ 5 (à) è ¹ 6 (á ) (ñâåòëûå ïÿòíà íà ôîòî ñïðàâà — æåëåçíàÿ ñòðóæêà)

à

á

Ðèñ. 4. Îáðàçöû â òîêîïðîâîäÿùèõ êîìïîçèòàõ: à — ôåíîëüíàÿ

ñìîëà ConduFast; á — ColMEP

à á

â

ã

ä

Ðèñ. 5. Ðåçóëüòàòû ÄÎÝ-àíàëèçà ñòðóêòóðû íèçêîóãëåðîäèñòîé

ñòàëè 08Ã2Ñ: à, á — Êèêó÷è-êàðòèíû; â — èçîáðàæåíèå ìèêðî-

ñòðóêòóðû; ã — ÄÎÝ-êàðòà êîíòðàñòîâ; ä — ÄÎÝ-êàðòà îðèåí-

òèðîâîê (áåç îáðàáîòêè)



Ïðè òàêîì áîëüøîì óäåëüíîì ñîïðîòèâëåíèè

ýëåêòðîïîëèðîâêà îñòàåòñÿ âîçìîæíîé (íàïðèìåð,

êîìïîçèò ¹ 5), íî ïðîèñõîäèò èíòåíñèâíûé ðàçîãðåâ

êîìïîçèòà, âñëåäñòâèå ÷åãî îí ñòàíîâèòñÿ «ìÿãêèì» è

òåðÿåò ôîðìó. Ïîòåðÿ ôîðìû çàëèâêè íå äîïóñòèìà,

òàê êàê íåîáõîäèìî ñîõðàíåíèå ïëîñêîïàðàëëåëüíî-

ñòè ãðàíåé îáðàçöà. Êîìïîçèò ¹ 6, èìåÿ ñóùåñòâåííî

ìåíüøåå ñîïðîòèâëåíèå, ìåíüøå ðàçîãðåâàåòñÿ è âû-

äåðæèâàåò íàãðåâ äî òåìïåðàòóðû 50 °C áåç ïîòåðè

ôîðìû.

Âíåøíèé âèä îáðàçöîâ â òîêîïðîâîäÿùèõ êîìïî-

çèòàõ — êîìïîçèòå ¹ 6, ïîëó÷èâøåì íàçâàíèå

ColMEP (îò àíãë. Cold Mounting for Electro Polishing),

è ôåíîëüíîé ñìîëå ConduFast — ïðåäñòàâëåí íà

ðèñ. 4.

Ðåçóëüòàòû ïðèìåíåíèÿ ColMEP äëÿ àíàëèçà

ñòðóêòóðû íèçêîóãëåðîäèñòîé ñòàëè 08Ã2Ñ ìåòîäîì

ÄÎÝ ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 5 (ïîäðîáíåå î êàðòàõ ÄÎÝ

ñì. [1]).

Ïîëó÷åíèå êîíòðàñòíûõ êàðòèí Êèêó÷è — êëþ÷å-

âàÿ çàäà÷à â óñïåøíîì ïðîâåäåíèè ÄÎÝ-ýêñïåðèìåí-

òà. Â íàøåì ñëó÷àå èíäèöèðîâàíèå ñîñòàâèëî 80 %,

÷òî ñ÷èòàåòñÿ õîðîøèì ðåçóëüòàòîì ïðè ÄÎÝ-àíàëèçå.

Ïðîöåíò èíäèöèðîâàíèÿ îçíà÷àåò, êàêîå êîëè÷åñòâî

òî÷åê ïðè ñêàíèðîâàíèè óäàëîñü «ðåøèòü», ò.å. ïîñòà-

âèòü â ñîîòâåòñòâèå äàííîé òî÷êå îïðåäåëåííîå çíà÷å-

íèå îðèåíòèðîâêè (èíäåêñû Ìèëëåðà). Ïðè «ðåøåí-

íîì» êîëè÷åñòâå òî÷åê ïîðÿäêà 80 % ïîãðåøíîñòü îï-

ðåäåëåíèÿ ðàçìåðîâ çåðåí íå ïðåâûøàåò 5 %.

Ìû òàêæå ïðîòåñòèðîâàëè äðóãèå ìàòåðèàëû ñ

ïðèìåíåíèåì ColMEP äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ îáðàçöîâ.

Íà ðèñ. 6 ïðåäñòàâëåíû Êèêó÷è-êàðòèíû äëÿ ìåäè,

àëþìèíèÿ è òèòàíà. Ïîñëå ýëåêòðîïîëèðîâêè êîíòðà-

ñòíûå êàðòèíû Êèêó÷è ïîëó÷åíû íà âñåõ òðåõ îáðàç-

öàõ ïðàêòè÷åñêè íà âñåì ñíèìàåìîì ïîëå (ñì. ðèñ. 6).

Òàêèì îáðàçîì, êîìïîçèò ColMEP ìîæåò óñïåøíî

ïðèìåíÿòüñÿ ïðè èçãîòîâëåíèè ìåòàëëîãðàôè÷åñêèõ

øëèôîâ ìåòîäîì ýëåêòðîïîëèðîâêè äëÿ ÄÎÝ-àíàëèçà

èç ñòàëè, ìåäè, àëþìèíèÿ è òèòàíà.
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Ðèñ. 6. Êàðòèíû Êèêó÷è äëÿ

àëþìèíèÿ (à), ìåäè (á ), òè-

òàíà (â)




