Annales Academiae Paedagogicae Cracoviensis
Folia 52 Studia Technica I (2008)

Krzysztof Mroczka

Zastosowanie kontrastu
interferencyjno-rézniczkowego Nomarskiego
w badaniach mikrostruktury materiatéw

Postegp technologiczny oraz znajomo$é¢ zjawisk fizycznych umozliwity budowg
wielu zaawansowanych urzadzen badawczych pozwalajacych na analizg mikrostruk-
tury materialu. Pomimo Ze mikroskopia $wietlna znana jest od konca XVI w., to
rozwdj tej metody badawczej nie ustaje. Podstawa mikroskopii §wietlnej jest wyko-
rzystanie fal elektromagnetycznych z zakresu widma $wiatla widzialnego. Dualny,
korpuskulamo-falowy charakter $wiatla oraz szereg zjawisk fizycznych (np. dyfrak-
cja, interferencja) umozliwity budowe wielu urzadzen peryferyjnych zwigkszajacych
mozliwo$ci badawcze tradycyjnego mikroskopu $wietlnego.

Kontrast interferencyjno-rézniczkowy jest jedng z odmian interferencji dwupro-
mieniowej. Giéwnymi elementami ukladu sa: pryzmat Wollastona i elementy pola-
ryzacyjne. Pryzmat skiada si¢ z dwoch czeéci o ksztalcie klina potaczonych (sklejo-
nych) powierzchniami przeciwprostokatnymi. Kliny wykonane sa z jednego krysztatu
optycznie anizotropowego, przy czym jeden z klinéw wycigty jest prostopadle, a dru-
gi réwnolegle do osi optycznej krysztatu. W ten spos6b zbudowany pryzmat powodu-
je rozdwojenie wiazki (réwnoleglej, spolaryzowanej liniowo, z plaska powierzchnia
falowa) na dwie wiazki spolaryzowane wzgledem siebie w plaszczyznach prosto-
padtych, ktére réwniez posiadaja ptaskie ptaszczyzny falowe. Wiazki zorientowane
sa wzgledem siebie pod okre$lonym katem €. Takie dziatanie pryzmatu wynika ze
zmiennej grubos$é klinéw wzdhuz pryzmatu (rézna droga optyczna) oraz réznic we
wspoiczynnikach zalamania §wiatta, dla promieni zwyczajnych i nadzwyczajnych. Po-
niewaz wiazki powstaly z jednej wiazki spolaryzowanej liniowo (przez polaryzator),
sa wigc spojne i moga ze sobg interferowaé po przejéciu przez analizator. Wykorzy-
stanie pryzmatu Wollastona do uzyskaniu kontrastu interferencyjnego r6zniczkowego
(DIC) w mikroskopach sprowadza si¢ do wywolania nieznacznego poprzecznego roz-
dwojenia fali §wietlnej przechodzacej lub odbitej od badanego obiektu. Fala, ktorej
czolo (poczatkowo plaskie) uksztaltowane jest w wyniku oddziatywania z obiektem
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(np. odbicia si¢ od niego) nastgpnie ulega rozdwojeniu w pryzmacie Wollastona. Osta-
tecznie po zlozeniu obu fal uzyskuje si¢ jeden obraz interferencyjny o specyficznych
wiaéciwosciach. Zastosowanie pryzmatu Wollastona stwarza jednak znaczne ograni-
czenie w praktycznym wykorzystaniu metody DIC, gdyz uzyskanie efektu kontrastu
mozliwe jest jedynie dla obiektywdédw o powigkszeniach mniejszych od 10x. Wynika
to z konieczno$ci pokrycia si¢ plaszczyzny lokalizacji prazkéw interferencyjnych —dla
pryzmatu Wollastona zlokalizowana jest ona w jego wnetrzu (w poblizu plaszczyzny
sklejenia klinéw) — z ogniskiem obrazowym obiektywu. Ten problem zostal rozwia-
zany przez G. Nomarskiego, ktéry zmodyfikowal pryzmat Wollastona przez zmiang
kierunku osi optycznej jednego z klinéw na prostopadly do ptaszczyzny tamiacej pry-
zmatu i tym samym nachylony pod pewnym katem B do powierzchni zewngtrznej
(w pryzmacie Wollastona jest on rownolegly). Spowodowato to usytuowanie ptaszczy-
zny lokalizacji prazkéw interferencyjnych poza pryzmatem w odleglosci zaleznej od
parametréw pryzmatu (kata 8, kata tamiacego o oraz grubosci). Modyfikacja pozwala
na stosowanie obiektywéw o dowolnych powigkszeniach, ktérych ogniskowa obra-
zowa we wspoéliczesnych mikroskopach zlokalizowana jest w jednym miejscu tubusu.
Mozliwe jest zatem umieszczenie pryzmatu za obiektywem, we wlasciwym konstruk-
cyjnie miejscu tubusu mikroskopowego. Schemat ukiadu DIC Nomarskiego dla mi-
kroskopu odbiciowego przedstawiono na rysunku 1, gdzie: W — pryzmat Wollastona,
N — pryzmat Nomarskiego, ST — soczewka tubusowa, P — polaryzator, A — analizator,
ZP - zwierciadto poiprzepuszczalne, F’° | — ogniskowa obrazowa [1].
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Rys. 1. Schemat podstawowej czgsci ukladu optycznego
z ukladem DIC wg Nomarskiego [1]
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Metoda kontrastu inreferencyjno-rézniczkowego DIC Nomarskiego zostata opa-
tentowana we Francji w 1952 r. [2]. Mozliwo$ci badawcze mikroskopéw z modutem
DIC umozliwiajg analize topografii powierzchni charakteryzujacych sig¢ nieréwnos-
ciami rzgdu nm, co jest wykorzystywane na przyklad do analizy jako$ci powierzchni
szkiel podczas ich wytwarzania, w trakcie ktérego usuwane sa zarysowania mniej-
sze od 0,5 nm [3]. Innym przykiadem zdolno$ci badawczych omawianej metody jest
analiza subtelnych zmian w obszarze pola odksztalcei materialu w okolicy czota
peknigcia [4]. Kontrast DIC Nomarskiego stosowany moze by¢ nie tylko jako narzg-
dzie badawcze, ale réwniez jako metoda pomocnicza przy wykonywaniu cienkich
folii (preparatéw) przeznaczonych do obserwacji TEM. W tym przypadku okre$lono
zalezno$¢ migdzy grubo$cia preparatu a barwami interferencyjnymi. Pozwala to na
precyzyjniejszy dob6r parametréw $cieniania oraz przewidywanie miejsca perfora-
cji preparatu [5]. Inna koncepcja zastosowania metody kontrastu DIC Nomarskie-
g0, wspomagajaca proces badawczy, doprowadzifa do budowy hybrydy mikroskopu
sit atomowych (AFM) i uktadu Nomarskiego. Obraz uzyskiwany w tym urzadzeniu
jest faktycznie obrazem zmian polozenia ramienia czujnika mikroskopu AFM obser-
wowanego przez uklad kontrastu Nomarskiego [6]. R6wniez sama metoda realizacji
kontrastu intreferncyjno-rézniczkowego wedtug Nomarskiego doczekala si¢ propo-
zycji zmian. W artykule [2] zaprezentowano koncepcje umieszczenia pryzmatu nie
w $wietle spolaryzowanym liniowo, lecz kotowo. Zaleta tego rozwiazania jest uzy-
skanie lepszej zdolno$ci rozdzielczej i kontrastu obrazu obserwowanego materiatu.

Obserwacje

Przedstawione ponizej przyklady zastosowania kontrastu DIC Nomarskiego do-
tycza badan mikrostruktury i powierzchni réznych materialéw inzynierskich: stopéw
metali, tworzywa sztucznego oraz ceramiki. Do badan zastosowano mikroskop $wietl-
ny OLYMPUS G51X wyposazony w kontrast DIC Nomarskiego.

Badania mikrostruktury stali niskoweglowej odksztatconej plastycznie na zimno

Materialem badanym byla stal niskoweglowa (0,07% C, 0,3-0,4% Mn, < 0,02%
Si, P i S). Materiat poddano walcowaniu na zimno z odksztalceniem 40%, a nast¢pnie
wyzarzano rekrystalizujaco przy siedmiu temperaturach od 550°C do 920°C przez
1 godzing. Technikg obserwacji z zastosowaniem mikroskopii $wietlnej i kontrastu
DIC Nomarskiego wykorzystano do analizy zmian mikrostruktury zachodzacych pod
wplywem wyzarzania. Przygotowanie prébek do badania polegalo na wykonaniu
zgtadu metalograficznego trawionego 4% nitalem. Na rysunkach 2 i 3 przedstawio-
no mikrostrukturg materiatu nie poddanego obrébce, cieplnej. Obserwacje wykonane
w tzw. jasnym polu ujawniaja wydtuzony ksztalt ziaren oraz niezidentyfikowane réz-
nice w wygladzie wnetrz niektérych z nich (rys. 1a). Natomiast zastosowanie kon-
trastu DIC Nomarskiego ujawnia w tych ziarnach pasma poslizgu (rys. 2b i 3), ktére
zlokalizowane sa na ich powierzchniach.



Rys. 2. Mikrostruktura probki odksztatconej 40%, nie obrabianej cieplnie a) obserwacja
w jasnym polu, b) obserwacja z zastosowanie DIC Nomarskiego

Rys. 3. Mikrostruktura probki odksztatconej 40%, nie obrabianej cieplnie - obserwacja
z zastosowaniem DIC Nomarskiego

Rys. 4. Mikrostruktura probki odksztatconej 40%, a) wyzarzana 600°C/1 godz., b) wyzarzana
650°C/1 godz.; obserwacja z zastosowaniem DIC Nomarskiego



Wyzarzanie probek przy temperaturze 600°C powoduje fragmentacje pasm po-
$lizgu - rysunek 4a, natomiast podniesienie temperatury wyzarzania do 650°C wywo-
tuje catkowity ich zanik - rysunek 4b.

Badania mikrostruktury stopu wielofazowego

Materiatem badanym byta brytka stopu wydobytego podczas prac ziemnych. Ma-
teriat wykazuje whasciwosci magnetyczne, odporno$¢ na korozje oraz bardzo duzg
twardo$¢. Przygotowanie materiatu do obserwacji polegato na wykonaniu zgtadu
metalograficznego (nie trawionego). Na rysunku 5 przedstawiono mikrostrukture
materiadu obserwowang w jasnym polu (rys. 5a) i z zastosowaniem kontrastu DIC
Nomarskiego (rys. 5b). W pierwszym przypadku analiza mikrostruktury wykazuje
obecnos¢ dwoch faz stanowigcych osnowe materiatu (nr 112 - rys. 5a) oraz szereg
wydzielen. Wykorzystanie kontrastu DIC Nomarskiego umozliwito zaobserwowanie
trzech sktadow fazowych tworzacych osnowe. Oprocz réznic w stopniu szarosci mie-
dzy fazami 1,3 i2, faza 3 (rys. 5b) trudniej sie poleruje (jest ponad powierzchnig
pozostatych faz). Takie zroznicowanie whasciwosci faz moze Swiadczy¢ o réznicach
w ich sktadzie chemicznym.

Rys. 5. Mikrostruktura stopu wielofazowego a) obserwacja w jasnym polu, b) obserwacja
w kontrascie DIC Nomarskiego

Badania powierzchni tworzywa polimerowego

Materiatkem badanym byt polimer chemoutwardzalny. Obserwacjom poddano po-
wierzchnie materiatu, ktory wezesniej polerowano. Na rysunku 6 przedstawiono wy-
glad powierzchni obserwowanej wjasnym polu (rys. 6a) oraz z zastosowaniem kon-
trastu DIC Nomarskiego. Uzycie kontrastu pozwolito stwierdzi¢, ze na powierzchni
materiatu wystepujg okragte mikronierownosci, powstajace podczas procesu tworze-
nia sie materiatu lub w wyniku zastosowanych dodatkdw.



Rys. 6. Powierzchnia polimeru chemoutwardzalnego a) obserwacja w jasnym polu, b) obser-
wacja w kontrascie DIC Nomarskiego

Badania powierzchni materiatu ceramicznego

Materiatem badanym byta ceramika - spiek a-Al2D 3 Obserwacje powierzchni
materiatu byty jednym z etapdw pomiaru odpornosci na pekanie wykonanego metoda
weiskania wgtebnika Vickersa [6]. Dziatanie wgtebnika powoduje powstanie stre-
fy odksztatcenia w poblizu odcisku, spekan radialnych widocznych na powierzchni
materiatu oraz szeregu pekniec pod strefg odksztatcenia. Pomiar prowadzony jest w
odniesieniu do wielkosci przekatnych odcisku oraz dtugosci peknie¢ radialnych, roz-
chodzacych sie od narozy odcisku.

Rys. 7. Powierzchnia ceramiki w obszarze odcisku Vickersa a) obserwacja w jasnym polu,
b) obserwacja w kontrascie DIC Nomarskiego

W wigkszosci przypadkow odcisk jest dobrze widoczny podczas obserwacji mi-
kroskopowych. Natomiast pewng trudno$¢ sprawia doktadny pomiar dtugosci pek-
nie¢, ktdre ujawnia sie stosujac penetranty. \Wykorzystanie kontrastu DIC Nomar-
skiego podczas tych obserwacji polepszajakos¢ uzyskiwanych obrazéw oraz pozwala
w niektdrych przypadkach ujawnic réwniez przynajmniej czeS¢ strefy odksztatcenia
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w poblizu wglebnika. Na rys. 7 przedstawiono badania strefy dziatania wgigbnika,
rys. 7a obserwacje — w jasnym polu, rys. 7b obserwacja w kontrascie DIC Nomarskie-
go (strzatka zaznaczono stref¢ odksztalcania).

Whioski

Kontrast interferencyjno-rézniczkowy DIC Nomarskiego jest metoda obserwacji
materialu umozliwiajaca uzyskanie szczegélnych informacji dotyczacych obserwo-
wanych powierzchni réznych materialéw inZzynierskich.

Przedstawione przyklady badan stopéw metali wykazaly mozliwo$é analizy
stopnia przemian strukturalnych zachodzacych w materiale odksztalconym na zimno
i wyzarzanym rekrystalizujaco.

Z kolei analiza struktury stopu o zlozonym skladzie chemicznym pozwolita na
ujawnienie dodatkowej fazy w osnowie materiatu, co postuzyto do zaprojektowania
dalszych badan materiatu wyjasniajacych sktad fazowy mikrostruktury.

Tworzywa polimerowe maja najcze$ciej jednorodny skiad fazowy wynikajacy
z ich budowy strukturalnej — gléwnym skladnikiem sa tancuchy polimeréw. Stoso-
wane jednak dodatki, zmieniajace wlasciwosci tworzywa sztucznego (wypehiacze,
stabilizatory, spieniacze, antypireny itp.) oraz sposéb wytwarzania moga wyptywaé
na ostateczng forme¢ powierzchni materiatu. Ujawnienie subtelnych réznic w topo-
grafii tych powierzchni mozliwe jest jedynie przy zastosowaniu opisywanej metody
obserwacji.

Analiza mikropgknig¢, ktora jest podstawa badania odpornos$ci materiatléw cera-
micznych na pgkanie w metodzie wciskania wglebnika Vickersa jest fatwiejsza do
wykonania przy zastosowaniu kontrastu DIC Nomarskiego. Ponadto mozna wyko-
na¢ pomiar wielko$ci strefy odksztatcenia powstalego podczas wciskania wglebnika
Vickersa w materiat.

Gléwna cecha metody kontrastu interferencyjno-rézniczkowego DIC Nomar-
skiego jest mozliwo$¢ obserwacji nieréwnoéci powierzchni o wymiarach nawet na-
nometrycznych. Jak wykazano powyzej zdolno$¢ do analizy tak niewielkich nieréw-
nosci pozwala na szereg analiz w kontekscie badania r6znych zagadnien zwiazanych
z materialami inzynierskimi.
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Application of Nomarski DIC in scientific research of material microstructure

Abstract

This work presents applications of Nomarski DIC in studies of microstructure of various

materials. The main idea of Nomarski DIC and its other applications are presented in the first
part of the article. Low-carbon steel structure after recrystallization annealing, phase compo-
sition of a heterogeneous alloy, surface of plastic, as well as cracks and deformation zone in
ceramics are discussed in the paper.



