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Cel [Iwiczenia

Celem [fwiczenia jest poznanie metody traw
ujawniania obraz-w struktur badanych powierz
umi ej ntnoSci i nterpretacj.i powstagych w ten

Wstnp

CHARAKTERYZACJA KRYSZTAGEW
METODt TRAWI ENI'A CHEMI CZNEGO

Rze¥ha powi er zjeshmadywakarichms xr agnowf ol ogi N
Mi kromorfologi N powierzchimit rluky a1z tha gvewnjne s tz n
krysztadg - ®rodawi wkbe zrdyym rkorsynsNz,t ar ozpuszczaj N

przechowywane | ub poddane dziaganiu. Trawien
mi kromorfologin a zawarte w ni e]j i nformacj e
jak 1 warunk-w trawieni a.

Trawienie jest rodzajem rozpuszczanid, k r e uj awni a mi kr omor f ol
polerowaniup owi er zchni a wytrawiona pozostaje ggad|
powstage po wytrawieniu krysztag-w. Na topog
lub powierzchni otrzymanychgor z e cir beimbanszt ag - w wyr - Onil 1
- stopnie rozpuszczania
- jamki trawienia
- rowki trawienia

Analiza mikromorfologi. powierzchni trawi ol
kierunkach peri odyc zatyrcthk t§ur@Goeckariznssiz twa Nz, a E
przebiegu wzrestuk r y s z t a gneshaniamaahzwokzenia ujawniania oraz
lokalizacji i geometriir - Un o r @ & M & Istiaktuny.

Trawieni em chewyikayzyild mnmyiiin b&kwa:li zowal
- dyslokacje,

-zgrupowania defekt -w punktowych,

- pasma wzrostu,

-granice sektor - w,

- granice ziaren,
-obecnoSIi i
-obszary nap

Ponadto wykrywamy r - Une
hetcrozl Ncza oraz domeny f
dzi aganiem r-Unego rodzaju n
derowego, czy r-Unego typu uszkodzenia mec
mogN byl wujawnione i zarejestrowane technik

a
k

ranice r-Unych faz,
nUeE mechanicznych.
g typu-nstruktury
erroelekogygrcene.
romi eni owani a

g
r
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Ksztagt |jame|tmwiawi egnidenda yfi kowani e Sci
stopni rozpuszczania zwykle biegnN wzdgu
tzw. periodycznych gaG@®uch-w wi NzaE& R-U
tych kierunkzocw ynzanh iid asnt \NNdp gkasszt agt jamek trawi e

umoUl i wiajNcN jej identyfikacjin. Jednak samo
uwarunkowane i najczfiSciej zwiNzane z okreSlI
jamek ujawnia umiejsctwi eni e def ekt - w.

Na topogramach trawienia zaobserwowal moU

Piramidal ne, dysl okacyjne jamki trawienia uj



t ] dysl okacj i na powierzchni miidystokasymyicla gu. J a
przebijajNcych badanN powierzchnifa. Zwykle r
biegnN prostopadle | ub prawie prostopadle do
nachylenie | inii dyslokacyjnychhcdoepwwkersp N
centryczne usytuowanie swoich wierzchogk-w w
acentryczne maj N wierzchogki wyra¥nie acentr
Jamki pgaskodenne powstaj N w yohlelgnseseachh zgr up
przypadkowych. JeSlIi ich | okalizacja nie |jes
okreSlonych sektorach wzrostu krysztagu dowo

domi eszek przez wybrane Sciany w procesie wz

Analizaor i entacji jamek trawienia na cagej Sc
monokrystalicznoSci pr-bek. W monokrysztagac
siebie i do kierunk-w periodycznych gaE&cuch:-
wi doczne sNagramiocea -ddnych orientacjach kryst
bl i ¥niak-w czy granice ziaren.

Lewe i prawe formy krysztag-w enancjomorfic
jest wzajemnym odbiciem zwierciadlanym mogN
chird nych jamek trawieni a. | stnienie takich | a

wewnntrznej krysztagu na mikromorfologin pow
trawienia.

PolarnoSi struktury moUna uj awntaci na Sci a
krystalograficznej. Oddziagywanie takich pol
podczas procesu rozpuszczania ujawnia pewne
ich tarasowatoSci. Pozwal ajN one raxchmier - Oni al

Granice sektor-w wzrostu sN obszarami kry
Scianie, a pasma wzrostu lokalizujN chwilowe

jest wystarczajNco czugN metodN by uy awnil n
obszarach styku dwu sektor-w jak r-wnieU te
ni ejednorodnego wbudowania domieszek podczas
wzrostu podczas przesuwania Sciany krysztagu

Pasmawzrostuw@ani aj N | okalizacjn Scian we wczeSr
krysztagu. SN to linie r-wnolegge do krawndz
rowki trawienia lub szeregi jamek trawienia. Rowki trawienia w miejscach pasm wzrostu lub

grani c wzrkdotru wyenerowane SN w miejscach nap

zakg-ce®& stagych sieci dzinki nier-wnomierne
l ub gwagtownych zmian pridkoSci wzrostu. Gdy
silniejszych zmiar hwi | owych warunk-w krystalizacji wt
wychwytywane sN inkluzje a z nich generowane

ujawniane jako szeregi dyslokacyjnych jamek trawienia.
W kaUdym przypadku r ozkaawi erhiaa,a kct zeyr yrsa w|

trawienia uzyskujemy informacje o mikrostruk
defekt -w, Fr-dgach tych defekt - w i og-lnie o
dyslokacji jest standar dobavNo knree lddNn pelz ydag tho
technice i nauce.

WaUne informacje o przebiegu wzrostu krys
wprowadzenie do struktury krysztagu, uj awni e
wprowadzania indukowanych: - wr NB&kl evgg ectna mea oad
zakgdg-caniu parametr-w wzrostu, podczas Kkryst
zakg-cenia struktury w rosnNcym krysztale sN
krysztag-w w postaci indukoswNnyasmapmiNUOkz wo s tl



podobnie jak sgoje wzrostu w przecintych drz
nich odczyt al moUna cagN historifi przebiegu
przedziagach czasowych.

Przebi eg | wi czeni

A. Jamki trawieni a i struktura wewi
jamki trawienia i defekty struktury

| . OkreSl ani e
figur trawienia

i. Wytrawi one kr yszuhgyduare(gld!lIbSa@edZmijeoNaClp
NaBrO; agun potasowe glinowy) umieSi na stol
dokonaj obserwacji mikroskopowych obraz-w
wzrostowych oumlzi wmaS&ici anach §

i. Ustalk szt agt |j amekchr awdmeihg raitfia ojria zS(patrany kr y s
pr zy k Gapagmmetrawienia na rycinachwz a § Nc 2.ni ku |

ii. Kor zy snasajlkihhsunkowej przerysuj obrazy wytworzone na powierzchniach

(100), (111)i(119 krysztag-w i zarys Kkokahewr - w Krys:
wideos pr zfi Uo n e zarejdstupcharakterystgcme obrazy mikromorfologii
powierzchni trawionych krysztag- w.

V. OceTCEnokrystparI i ek o | o p arrertacjijamek trawieaid riaz 1
danej Scianie. Sprawd¥ czy boki jamek sN r
krysztagu |, jeSli tak to jest to monokrysz
ujawnil sifn granice obszar-w o r-Unych ori

v. Dokonajobserwacji i analizy mikromorfologii powierzchni trawionych innych
krysztag:- - w.

OkrlkeStt agtrawjerarnestabr i ent akjns8cagnw nal eUONcyc
ukgad-w kryst:alograficznych

- krysztag- - w Ke&saLgOanal nych

- kr ys zt goganywehkwarcy (SiO,), gipsu (CaCOs),

- krysztag- - w KHRO (KDP) NiISQ, 16H,0 iHgJ,,

- krysztag- - wCafCoat),o0 MaZdCOOH,

- krysztag-w gaehdroep skoSnych

- krysztag- - w KiCr0/4(KBEk o Snych

Por - wnaj k szt a gpowi¢rahmiadk o tejisaanej oreemtacjia n a N
krystal ograficznej (100) krysztag-w o r-Unej

Ustal og-Ilne prawidgowoSci w obserwowanych o
Zanal i zuj tgpogmamkirgvaetiaaaraieszczone a g Nc zini ku |
przewidywany ksztagt:- Unayntehk udklgaa dk-rwy skzrtyasgt-aw ozg

z

r-Clnych klLas symetridi

Por  -wnaj ksztagt jamek z wgasnych obser wac|]
teoretycznego opartego o cechy symetrii.



| 1. Anal i zltrawieniBbrayichh t yp - w
charakterystycznych rozkgad- - w
na powierzchni kryszt a
. Dokonaj obser wa ctypyjamektawiemik:al i zuj r - Une

- piramidalne, dyslokacyjne jamki trawienia centryczne i acentryczne,
- amki pgasak xdyag nurpeo wa n i a owvgch idngkfoiekluzjachwy punkt o

li. Na powierzchniach wzrostowych oraz
powi erzchniach gupliw
przykgady

rozkgadu wnaonme kerzypasipwegq
-ugoUeni aszefegi me k w

- w miejscach granicniské wy sokok Nt owych, . na grani
- wzdguUO kiaciyi nggsl @i egnNcych w pjaszczy

- wzdguU pasm wzrostu.
-zgrupowav@kj-agmekn k|l uzj i

-zgrupowa@ w obszarze miejsc uszkodzeE mec
zarysowaE powierzchni, nakgul twardym ost
diamen owego z nasadki do pomiar-w twardoSci
mi ej s cami uszkodze@® mechanicznych sN r - wn

iii. Pr z e p rtestwaveyirywaniemi ej sc uszkodze®& mechaniczny
Najplerwdellkatm(-nakguq)razzalg'sgij/ybrany krysztadpwe nast npl
wgaSci wym Wdkaynmi e kd a r y geheradjiayslokacii n o

[ I
krysztagach

Na kil ku wybranych wytrawionych pr-bkach r
dyslokacyjnych jamekawieniaNna j ednost kn powierzchni .

Ghst oSI dgosklroekSd cjzie wzor u:
g=N/S, ()]
gdzie pole powierzchiwidzenia- S = pr? (2)
zar$est promieniem koga, kt-ry moUna okreSI
z wykorzystaniem mi kroskal iSwmiRresgopie acj i wi e
dokonujgny poprzez zmiann otworu przesgony.
| V.

Zk s z tisygnetti jamekna - Uny ch tSecgansaacrhego kryszt agu
kl asn symhetbiodpowi edni rysunek.



V. Zl eUnoSi morfologii | an
rodzaju wytrawiacza

i. Dla Sciany NaClulks)t akr ksztt afpktr d wiogr ieant ma j diz ij a

na krysztag:
- metanolem
- kwasem octowym.

i. Dl a Sciany NaClOfo)k rkerSyls zktsazftua gt jwamek rp dnwynt |
wytrawiaczami:
- kwasem mr - wkowym
- kwasem octowym.

ii. Dla Sciany KBCOkY) elSly kstza@uwyt jamek po wytr e
- wodN
- kwasem mr - wkowym.

VI
pol arnych w kryszt

Przeprowad¥ tea®ciean & )0 wp\yBEL( 8o w- wn aj
I
h

wygl Nd jamek trawienia otrzymanych na tych p
nachyleniu Scian jamek i ich tarasowatoSci.
VII. Testy na ujawnianie dyslokacji przez piramidalne

jamki trawienia

i. Przepr awibrdreirdwieneSci any ( 0 ®BO najierwvswodzie § u

przez kil ka siaymwyttawiacunpp-.¥ nkinveajs ive mr - wk owy m
pogoUenie starych | nowych jamek trawieni a

i. Pr z e p rkikwalaoth& trawieniet ej s ame || Sciany wybranego
tym samym wytrawiaczu. PrzeSl ed¥ ewolucjn
wi el koSci i l okali zacji |jamek.

iii. Por - wnaj riozpkr(zeed ypsruzaemsetkr zemnwi eni a uzyskany
rozgupanegdnplKBG, Si,gipsalgbNiSO4 .6H0O) . Sprawd¥ i dent
rozkgadu jamek na obu przeciwnych powierzc

trawi eni a ohrazyzswk lejre i aidij o we

v. Del i katnie nakguj 1igg
a nastopawni | obraz t
mi ej sca, W Kkougenaragjc h do
dyslokacii.



VIII.

krysztag: - w i
I
||I|I

OkreSlI metodN optycznN skrintnoSi

Znajd¥ na

Ujawnianie chiralnei natury struktury
wewnntrznej

krysztagu

Ok r e S fostn |
dysl okacj) ami

p owiwergz atkn i luigpirgtessvzrasen.g u

krysztag-
Wybierz lewy i prawy krys#& § | poddaj je kr-tkotrwagemu

mr - wk o wy m. k &3 tizgsganychamek na powierzchniach (100) (lub innych
ale o tej samej orientacji) jest wzajemnym odbiciem zwierciadlanym.

X

Poddaj krysztag |l ekkiemu trawieniu.

WskalO j amki

Wy k on a|j

B.

odpowi adaj Nce

Rowki trawienia | defekty

e

r k a

Z

tym dysl okacj om,
s chemat yc z nogtu itokabzacyjentek dystogacyinycla wz r
odpowiedzialnych za generacjn wzg:-

struktury wewnnt

Badanie geometrii dyslokacji wzrostowych,

pgaszczyzny |l okalizacji dyslokacij.

Ujawnianieigeometrid y sl okacyjnych rowk: - w

RozQgup

przecinaga

krysz

Przeprowad¥

otrzymane

tag KBC wzdguU pgaszczyzny
Srodek krysztagu.
d e | zynlamythmpeawietzahra wHCGOOH. &analizujr

t opogr anoyb etcrnbosSzceiik iy & w pdnk - kwNt e m

trawieni a

(1

dyslokacyjnychb i egnNcych w badane] pgaszczy¥nie.
dysl okacj i u
dyslokacyjne rowki trawienia.

Ws k adly pddaydsyl okacyj nych
Ok r e Kierunkiovh r -

j awni aj N

(sekioradh wzrostu

Zmierzk N v k i e liniewyslokadyjne z dobrzezdefiniowanymi kierunkami

odniesieniaw krysztale tj. ZKierunkami pasm wzrostu.

Wspketerowane

kierunki dyslokacji wzrostowychw p o s z ¢ zsekforathrlgkie ih e g n N

dyslokacjep o
sektor -

dojgrcamnui do®elkzgr woehodzN

w bez

z a § a ma n mowe kizrunki@ S| |

t

one
ak

madopdgramacht r awi eni a



i. Okr eS|l anie kNta nachy
dyslokacyjne | do powier zchn

Pal

acentrycznoScli |J amek

- Nachylenie | inii dysl okacyjnych okreSlili
jamek piramidalnych. W tym przypadku okre
danN powierzchni .

- Wybierzp - bkn wytrawionego krysztagu Nad | ub
izolowanymi piramidalnymi jamkami trawienia.

- KorzystajNc z mikroskopu zaopatrzonego Ww
pi onowego obiektywu, wyskal okwoametrycznyt ol i k Kk
wyznacz dla kilku jamek trawienia kNt nac
krysztagu.

- KNt nachylenia a wyznaczamy ze WZzZOfr U:

t gah/a, (3)

gdzieh-g §fib o k o §{a cjeanmkriy,c zno Si j amki
GgnbokoBWwWyimm&zamy jako r-Unicin ustawi eni
podstawy jamki em) . dAdeandijreyssxmdddlieg gd Sci N p
Srodkom konturzucha@komi mjejzwnegm w rzuci e

X1 . :
wzrostu

i. Przeprowad¥ kr -tkie KBGwtirenymampejwi grzehni o
krysztagu, w HCOOH.

i. Znajd¥ na wytrawhboej sphiwoerwcWwniogta I pa
przerysuj widziany obraz.

Rysuj obraz rowk-w trawienia reprezentuj Nc
sektor-w, nie rysuj nat omi ast jamek trawie

ii. Ok r kieBunki pasm wzrostu.

iv. W oparciu ksat avdtk agr smMliséd adaif tNere Sci any k
wzglndna pridkoSi wzrostu byga staga w cza

\ 0Si podczas wzrostu.

v. Okre&trwzgl ndnN priadkwedipownrastwl Sali agd RSc i
s Nsi aduj MNzrosto W znangns arasie wzrostuw danym sektorze wzrostu
korzystajNc z zaleUnoSci:

Rh =dl/dt 4)

z yit= Ol4h dlaindukowanych pasm wzrostu

nalizuj tylko te kryszt axdw,k owakty-grhy gph NzaJ&k

a kt-rych dokgadnie znamy chwile zakg-ce

zedziagadth czasowych

vi Okresgl ndnN prhidkoSi wzmRug2 up e mNisa raydin | KN ty -c
ypomi indzy granicN sektor -w | [/ 2 | pasmami
zal eUnoSci :

Rwz1= sinfy 1)/sinfy 2). (5)

X0 Sl

pr
Z a
dl
pr



C. Badania mikrostruktury meteor

XIl. Ujawnienie | analiza figur Widmanstattena w
met eorycie Uel aznym

Dobrze wypol er owa

n N
pgytkn meteorytu Ue

| a

kwasie azotowym.

ii. Zanalizuj utworzony topogram trawienia. Jesbbraz figur Widmanstattena
uj awni aj Ncych mineragdg kamacyt, w kt-rym pe
Uelaza jest obsadzona przez atomy nikIlu W

przypada | atom niklu. o .
iii. Oce@® monokrystalicznoSlkonsdt ekoryysttualii to swz akcau

Vd

Zakres obowi Nzuj Nc
1lDefekty krysztag-w

2. Metody ujawniania i obserwacji dyslokacji

3. Sektory wzrostu i pasma wzrostu w krysztag:

4. Trawienie krysztag: -w

- zarys teorii tworzenia jamek trawienia I

- zastoewani e metody trawienia chemicznego w
krysztag-w, ujawnianie dyslokacji)

- zastosowanie trawienia chemicznego do uj a
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Dyslokacja
\/yso acj

(a) (b) (c

Rys. 1. Tworzenie jamek trawienia na
defektach siecikrst al i cznej . G
pokazuj N przekroje po
kontury jamek trawienia. Symbolai, Vi, |
V; 0znaczono odpowiednio:

prhdkoS[ rozpuszczania wzdguU |linii dyslokacyjnej
prindkosSl powi erzchni owego rozpuszczania
stycznN prindiaoSlI rozpuszczan

Ksztagty |jamek:

a) piramidalne centrycznei nadyslokacjachb i egn Ncych nor mal ni e do |
trawionej krysztagu

b) pgaskoichenmpgyt ki ch dekkbksachchidefeknhpw pan

c) piramidalne acentrycznei nadyslokacjachb i e g n Nk gefldpowierzchni
krysztagu



(a) Kontury
EEP+DEG  CEP EEP+DFG ' DEG+EEP DE6

DEG  jamek
trawienia

__;_,
cnt
—————— < —"‘Przekroje
poprzeczne

Kontury
jamek
trawienia

-
_{_afr

d .
__'_cm‘
Przekroje
nonrzeczne

Rys. 2. Powstawanie - Uny c h o b r a 7o tawiahiy gowierzclanic j i
aypgaski ej
b) pofalowanej
DEG i dyslokacyjny rowek trawienia
EEP, CEP 1 odpowiednicacentrycznei centrycznejamki trawienia
AEP i szeregjamek trawienia
D, Dy, D3, Dy, D5, Dg, D, D1pi dy sl okacje r-Unie pogoUone wzglidem pgas
Dg, D, 1 dyslokacje nieujawnione

b (170)
Z 010
L / zL ( \)
|
l l [vr0]
[ | e
B
A /{Z' Vi
z
i}
%9 0
y
(170)

(117)

Rys.3Kszt agty | a meepkwietzchaiaghl)n(11@i(11)kryszt a g - w
ukgadu regul arnego
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ukgad-w krystalograficznych



(a) 1, /{/é [001]
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®Ca (0)
O F (0,146)
o F (-0,146)

— [110]

Rys. 5. Wsp-§gzmbefJob8bi po masidrkwk trtarwN ewmd van i t r
krysz.taRy swunki p opkearziuoj d\y ckzi neyrcuhn kistrulary, c h - w W
widzane od strony danych powierzchgie omet r i i j amek trawi eni

a) Sci ama k(r yNa@lt a g u

b) Sci 4IM)a k(r yszt&Fu fluorytu



A ‘U
%‘ R ban
:_rr n.l

Rys. 6. Topogramy trawienia:

a) Scil®d®h kr y Nadl (aldsa symetrim3m) i (wytrawiacz: metanol z chlorkiem
kadmu)

b) Sci®h) krysztad-w szeSciNOCO,sLHOeghjadareznago,l
klasa symetrid22)7 ( wy t r awi acz: kwas mr - wkowy)



j Al k ik rtyrsazwiaegn iwa urkaj aSlcui a neagcl

ne

7.
a) germanuGe
b) krzemusSi

Ry s



Rys. 8. Tr-jkNtneach@lki( Stcri aawiye ntied |nua oSwei)a rk r
cynkuznTe (klasae4 3 m Gorne i dol ne obrazy uzyskan



ksztagt

na
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c) Sci ana



Rys. 10. Ksztagty figur trawienia na dw-ch r -
wapniowegadCa(COOH),po tr awi eniu w kwasie mr - wkow)



Rys.
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11. Ksztagt wzg-rk-w w2zldo skiruy siz tjaagmevk atgrual
potasowegdKAI(SO 4),.12H20 (klasam E)3(wytrawiaczi H,0)



Rys.12.Zwierciadlane obrazy dyslokacyjnych jamek trawienia, otrzymane po trawieniu

przeci wl e@0dy® OFE Skcrinmqzt(ag: - w:

a) NiSO.6HO( ukgad tetrd@onalny kl asa
n

b) Ky Cr0;(KBC) (ukgdad trEXj skoS y kl as a

Wytrawiacz- HCOOH



Rys.13. Topogramy uzyskane gavukrotnym trawieniu inaj pi erw w wodzi e,
kwasie mr- - wkowym
a) Sci ao)a k(r KBPatkagygpd t et ragonal ny
b) Sci ao0f)a k(r PKDPua gad j ednoskoSny
Zwr - i my uwagin na bmi gjgsibokiehmhi ezmadych | amek
HCOOH)wSr odk ac h | a meyskanychipdkpservgzgnhtrawieniu w wodzie.
Jest t oprefesowand zamwdkowanie jamek na dyslokacjach



Rys.14. Topogram trawiqnganakazpﬁNdyslokDeystoka'cje przez i
uj awni one sN priakeze]jjakmkic itermnvei emiog,k i |l ub
obszary widoczneKBEN pwod gndgo kryswit @aggauc hni

Rys.15.Generacja dyslokacjipousk o dzeni u mechani czn;Zmrkriyn:;:zt 3
uwagn na |iczne jamki trawienia rozgoUon
mi ej sca nakgucia iggN.
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Rys.16.Gr ani c e



Rys.17 Dyslokagyjne rowki trawienia n a S i1k e (KBE w seltarzeq EXL 1



Rys.18 Pasmawzrostuw kr y s zt a gNHgCh (klasam3m)i a k u
a) topgram trawienia
b) obrazn a p r fi U ev@iejsdach paism wzrostu widzianych w mikroskopie
polaryzacyjnym
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Rys.19.Sektory wzrostu, pasmawzrostuigr ani c e ws ekkrtyosrz-twa g ac h
a) obraz w mikroskopie polaryzacyjnym A
b) topogram tr d@)i eni a Sciany (

s al
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Rys.20.Sektory wzrostu, pasma werostu,gr ani ce s e k tidyslokasjewvz r ost u
kryszKBCgach
a) topogram tr &WiPdni a Sciany (
b) topogram tr & enia Sciany (



Rys.21.Indukowane pasmawzrostw kr yskBCdgapbgram tr &40 eni a



Rys22.Fi gur y Wi d nma nnsett2etotreyncadi tapogtie traavieniayjeawnia
mi n e&amadyt



