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Abstract

During color etching, the examined grain structure undergoes a continuous, cyclic color change. This phe-
nomenon is accompanied by a continuous loss of light intensity reflected from the surface. If the etching
process is not stopped in time, the surface will be over etched. As a result, the separability of the individual
grains will be greatly damaged, which can lead to a significant loss of information. It was investigated how to
determine the moment of over-etching for each grain. During the in-situ observation of the etching, the time
at which a particle can be considered over etched was determined by measuring the luminance normalized
to the initial state.
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Osszefoglalas

A metallografidban hasznélatos szines maratds sordn a vizsgdlt szévetszerkezet folyamatos, ciklikus szinval-
tozason megy keresztil. Ez a szinvaltozas egy folyamatos fényintenzitas-vesztéssel jar egyiitt. Ha a maratdst
nem allitjuk meg idében, a szemcsék tulmarédnak. Ennek hatdséra a szovetszerkezet egyes elemeinek elkii-
lonithetdsége nagymértékben romlik, ami jelent6s informdcidvesztéssel jadrhat. Munkank sordn azt vizsgél-
tuk, hogyan lehet meghatdrozni a tilmarddds pillanatat az egyes szemcsékre vonatkoztatva. A maratas in-si-
tu megfigyelése kozben a kiindulési allapotra normalt lumineszcencidban mérve meghataroztuk, mikorto6l
tekinthet6 egy szemcse talmartnak.

Kulcsszavak: szines maratds, metallogrdfia, Beraha I, mikroszkdpia, lumineszcencia, intenzitds, acél.

fazisokbol képesek kémiai reakciét kivaltani [5].
Ennek kovetkeztében a jelen 1évd fazisok elkiild-
nithet6vé, részardnyuk meghatdrozhatéva valik
(1. dbra).

1. Bevezetés

A maratds a metallografiai vizsgdlatokat meg-
el6z6, széles korben alkalmazott el6hivé modszer

[1, 2]. Az el6készitést kdvetSen a sikra polirozott
minta feltletén ugyanis legtobb esetben még nem
kilonithet6k el az egyes fazisok és szovetelemek.
Ezek lathatdéva tételére kilonbozd kémiai és szi-
nes maroszerek haszndlata sziikséges [3, 41].
Hatdsmechanizmusuk alapjan ezek a marosze-
rek tobbféleképpen szolgaltathatnak informaciot
az optikai mikroszképos metallografiai vizsgdla-
tokhoz. Az alkalmazott maroszer reakciokészsé-
ge legtdbbszor szelektiv, igy azok csak bizonyos

A mardszerek adott fazison beliil kiillénb6z6 se-
bességgel képesek reakcidba 1épni az egyes szem-
csékkel, szemcsehatarokkal. A szemcsehatarokon
az atomok rendezetlensége kovetkeztében a ma-
részer gyorsabban lejatszodé kémiai reakciot tud
kivaltani, mint a szemcséken beliil, ezt kihasznal-
va pedig az anyag polikristalyos szerkezete latha-
tova valik. A krisztallitok a szemcsehataroknal
lassabban, de szintén megmarodnak [6, 7].
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A szines maroszerek ez utébbi mechanizmus
kihaszndldsara épitenek. A kiilénbo6z6 orienta-
cioju szemcsék ugyanis mas és mas sebességgel
marddnak meg. Ekdzben a feliletiikdn egy atlat-
sz6 csapadékréteg képzddik, amely vastagsagatol
fuggden interferdl a beérkez6 fénnyel. Ez pedig az
interferenciakritériumban meghatarozott szint
fogja adni. Polikristalyos anyag kiilénb6z6 orien-
tacioju szemcséi igy adott ideig marva mas és mas
szinliek lesznek [8, 9].

A réteg novekedésével és a folyamat el6reha-
ladtaval azonban a megfigyelhet6 szinvaltozas
mértéke egyre kisebb lesz, mig a feltlet tul nem
marodik. Ettdl a ponttdl kezdve mar nem detek-
talhatd szamottevd szinvaltozds, s6t, az egyes
krisztallitok elktlonithet&sége is drasztikus mér-
tékben romlik.

Mivel a metallografiai vizsgdlatok el6készitésé-
nek kiemelten fontos eleme a maratds, igy a meg-
felel§ valtozok megvdlasztdsa elengedhetetlen,
ha a minta feliiletérél a lehet6 legtobb informa-
ciot szeretnénk kinyerni. Kutatasunk ezért arra
irdnyult, hogy ferrites acél szines maratdsdnak
in situ megfigyelésével meghatdrozzuk, milyen
korulmények mellett kovetkezik be a tulmarodas,
és hogy ez milyen kapcsolatban van a minta feli-
letérdl visszavert fény intenzitasaval.

2. Kisérletek

2.1. Felhasznalt anyagok és el6készités

Avizsgalandd anyag DCO1 ferrites acél volt, amely-
nek kémiai dsszetételét egy PMI-Master Sort tipusu
optikai emisszids spektrométerrel hatdroztuk meg.
Ennek eredménye az 1. tablazatban lathato.

A bedgyazott minta feliiletét csiszoldssal, majd
polirozéssal készitettiik el6. A mintat el6készités
utdn azonnal meg kellett marni, minimalizalva
ezzel a feliilet oxidaciéjanak mértékét [10].

A vizsgélt DCO1 acél ferrites fadzisdnak megma-
rasdhoz Beraha I mardszert haszndltunk, ami 3 g
K,S,0,, 10g Na,S,0,, valamint 100 ml desztillalt
viz oldata [11].

2.2. Mikrofluidikai cella

A szines maratds in-situ rogzitésére egy olyan
zart csatornarendszer kialakitdsara volt sziikség,
amelyben biztositott a mardszer szabalyozott, la-
mindris d&ramlasa. Erre a célra a 2a. abran lathaté
mikrofluidikai cellat hasznaltuk. Maga a cella tér-
halositott polidimetil-sziloxdnbél (PDMS) és egy
ahhoz kémiai uton rogzitett tiveglapbol all [12].
A kett6 kozott kialakitott csatornarendszert maga
a vizsgalandd minta zérja le. Igy a cellat a mik-
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1. abra. Szelektiv marddds gombgrafitos ontottvas-
ndl. A kiinduldsi dllapothoz (a) képest a Be-
raha I mardszer csak a ferrittel lépett reakci-
6ba, a grafittal nem (b)

2. abra. A szines maratds sordn haszndlt mikrofluidi-
kai cella felépitése (a), valamint a mérési
osszedallitds (b)

1. tablazat. A vizsgdlt DCO1 ferrites acél tomegszd-
zalékos kémiai osszetétele

Fe C Mn Cr Mo
98,9 0,092 0,616 0,081 0,013
Ni Al Co Cu Nb
0,034 0,064 0,017 0,118 0,065

roszkop objektivje ald helyezve lehet&ség nyilik a
maratds teljes folyamatdnak nyomon kovetésére
(2b. abra).

A mikroszkopos felvételek elkészitéséhez Olym-
pus BX51 tipusu optikai mikroszképot hasznal-
tunk. A vizsgalatok alatt a mardszer adagolasat
fecskend6pumpa biztositotta, amelynek adagola-
si sebessége volt. A vizsgalatok klimatizalt labor-
ban torténtek, ahol a h6mérséklet 21 °C volt.

3. Eredmények és kiértékelésiik

3.1. Szines maratas

Annak érdekében, hogy a feliilet biztosan tulma-
rodjon, a maratds teljes id6tartama 9 perc volt.
A kiértékeléshez a maratdsrodl késziilt videdbdl 5
masodpercenként képernyémentés késziilt, kezd-
ve a mardszer beérkezését6l. Mivel a rétegépi-
1és folyamata relative lassu, igy ez a mintavételi
gyakorisag elegend6 a sziikséges karakterisztikak
felvételére. A maratds el6rehaladtat a 3. abra mu-
tatja.
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3. abra. DCO01 acél szines maratdsa Beraha-I mardszerrel 30 mdsodpercenként régzitve

3.2. Tilmardédas idejének meghatarozasa

A vizsgdlt terlileten ezt kovetSen Kkijeloltiink
25 szemcsét, amelyeknek a szinvaltozasat képrol
képre, az id6 mulasanak fiiggvényében elemez-
tik (4. abra). Az elemzés két részb6l 4llt.

El6szor a kivalasztott szemcséken vizudlis ana-
lizist végezve meghatdroztuk, hogy azok me-
lyik iddpillanatban marddnak tul. A tilmarddas
pillanatat az aldbbiak szerint definidltuk: ha
egy szemcse szine az egymadst kovetd 5, 10 vagy
15 mésodpercen beliill nem véltozik olyan mérték-
ben, hogy a kiilonbség szabad szemmel észlelhetd
legyen, akkor a szemcse tulmarddott. A vizsgdlt
id6tartomanyban (540 s) a 25 szemcsébdl kettd
kivételével (3. és 6.) minden szemcse tulmarodott.
Szemcsékként a tilmarddas eléréséhez sziikséges
id6t a 2. tablazat tartalmazza.

3.3. Intenzitasgorbék

A vizsgdlat masodik részében az egyes szem-
csék adott pillanatban mért, RGB-ben kifejezett
szinét (R = red, piros; G = green, zdld; B = blue,
kék) hataroztuk meg ugy, hogy a szemcséhez tar-
toz6 képpontok szinét atlagoltuk [9]. A szin- és
fényintenzitds szamos tényez6 egylttes, komplex
fliggvénye, igy két felvétel dsszehasonlithatésaga
a fényviszonyok legkisebb valtozasara is bizony-
talannd valhat. Ennek elkertlésére a killonbozé

4. abra. A vizsgdlatokhoz kijelolt 25 szemcse

hulldmhosszu fényintenzitdsokat minden eset-
ben normadlva, a kiindulési allapothoz viszonyit-
va vettik fel. A normalt gorbék intenzitdsa min-
den esetben 1-bdl indul, értékkészletik pedig
[0,1] tartom&nyon mozog.



32 Renkd J. B., Szabé P. ]. — Acta Materialia Transylvanica 5/1. (2022)

2. tablazat. Az els6 minimum és a tulmarddds pilla-
natdig eltelt idd vizudlis analizis alapjdn,
valamint az ekkor mért normdlt luminesz-

cencidk értéke
# | Id6 (s) | Norm. lum. az | Id6 (s) | Norm. lum. a
els6 minimum talmarddas
elérésekor pillanataban
1 45 0,257 250 0,088
2 70 0,072 345 0,052
3| 120 0,107 Nincs tartomanyban
4 35 0,289 195 0,122
5 35 0,236 200 0,101
6| 130 0,000 Nincs tartomanyban
7 65 0,294 345 0,070
8 55 0,269 310 0,076
9 35 0,176 200 0,115
10 40 0,320 200 0,101
11 85 0,114 480 0,023
12 65 0,143 350 0,059
13 70 0,055 385 0,047
14 95 0,213 465 0,030
15 70 0,231 385 0,038
16 35 0,33 205 0,134
17 45 0,375 215 0,131
18 55 0,286 320 0,061
19 45 0,232 220 0,113
20 90 0,157 460 0,023
21 55 0,334 315 0,048
22 65 0,257 380 0,040
23 45 0,235 250 0,096
24 45 0,085 270 0,079
25 65 0,230 370 0,060
Q6. I R - véros szinhez tartozé fényhullamhossz|
a G - z6ld szinhez tartozé fényhullamhossz
—— B - kék szinhez tartoz6 fényhullamhossz
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5. abra. Az 1. sorszdmu szemcse normadlt fényintenzi-
tds-vdltozdasa voros (R), zold (G) és kék (B)
hulldimhosszi fény esetén

Az egyes szemcsék kilonboz6é hulldmhosszu
fénykomponenseit vizsgdlva lathatd, hogy azok
mindegyike folyamatosan csékkené amplitudé-
ju, koszinuszos jelleget mutat. Ezt az 1. sorszamu
szemcsére az 5. abra szemlélteti.

2019-ben Bonyar a maratds folyamatat harom
szakaszra bontotta, amelyek jol nyomon kovet-
het6k az 5. abran is [9]. Az els6 a késleltetett
szakasz, amit a kozel &llando sebességli maratés
szakasza, végil pedig a diffuziés szakasz kovet.
A masodik szakaszban, ami nagyjabol az elsd lo-
kalis minimumoktdl indul, dllanddsul a vizsgalt
szemcse maratasi sebessége. gy a normalt in-
tenzitdsgorbe lokdlis minimumai és maximumai
kozott ugyanannyi id6 telik el. Ezt el6zi meg a
késleltetett szakasz, amelyben a kezdeti feliileti
oxidréteg feltdrése torténik. Az oxidréteg gatolja
a mardszer és a mart anyag kozotti reakciot, igy
az els6 minimum elérése tovabb tart.

A maratds sordn a feliileten kialakul6 csapa-
dékréteg novekedésével a reakciosebesség ismét
csokkenni fog. A réteg megjelenésének pillanaté-
tol a maroszer és a feliilet kozott nincs kozvetlen
kapcsolat, a kontaktushoz a maroszernek at kell
diffunddlnia a filmen. A réteg ilyen mérték meg-
vastagodasa emellett azzal jar, hogy a feliiletrél
visszavert fény mennyisége jelent6s mértékben
csokken, az egyes szemcsék kevéshé kiilloniilnek
el egymastol, a minta pedig tilmarddik.

Annak érdekében, hogy atfogébb képet kap-
junk a folyamatrdl, a tdlmarddas pillanatat pedig
egyértelmlen meg tudjuk hatarozni, a kilénbh6z6
hulldmhosszusagu fényintenzitdsokat egyideji-
leg Kkell vizsgalni. A kapott RGB-értékekb6l ezért
az (1) egyenletnek megfelel6en (normalt) fényin-
tenzitast (lumineszcenciat) szamoltunk (2. tabla-
zat).

L=0299-R+0,587-G+0,114"-B; )]

ahol L a luminenszcencia, R, G és B pedig rendre
a voros, zold és kék fénykomponensek intenzita-
sa [13]. A vizsgalt szemcsékre igy meghataroztuk
azok fényintenzitds-gorbéit (6. abra). Ezen inten-
zitasgorbék szélsdértékeinek vizsgalatandl a kiin-
dulési allapotot figyelmen kiviil hagyjuk, mert a
gorbe globdlis maximuma a vizsgalat szempont-
jabol irrelevans, nem tekinthetd valds szélsGér-
téknek.

A vizsgalt pontokra kapott normélt fényinten-
zitas-gorbék jellegét tekintve azonosak. Az els6
minimum elérésekor a fényintenzitds minden
esetben az eredeti 37,5%-a ala esett. Ezt koveti két
és fél egyre csokkend amplitiddju szinuszos peri-
6dus. Ha a szemcse eléri a kiinduldstdl szamitott



Renkd J. B., Szabé P. J. — Acta Materialia Transylvanica 5/1. (2022) 33

1.01 Lumineszcencia
1. szemcse
0.8 VR ) 3. szemcse
aldés maximumok
) \
iyl
E 0.6 1
o Tulmarddas kezdete
=
0.4
=
5
Z 45l Nem éri el a tilmardédast
N ——
0.0 T ? T T T T T T y
0 60 120 180 240 300 360 420 480 540

1d8 (s)

6. abra. 1. és 3. sorszamu szemcse normdlt luminesz-
cenciagorbéje az idd fiiggvényében

3. periddus végét, az amplitudd olyan mértékben
lecsokken, hogy az intenzitdsgdrbe jellege koszi-
nuszos helyett egyenes lesz.

3.4. A talmarodas hatasa

A tulmarodéas meghatdrozott pillanatat a lumi-
neszcenciagérbékkel dsszevetve érdekes kapcso-
latok fedezhet6k fel.

A tdlmarddas bekovetkezésének ideje és az ek-
kor detektalt fényintenzitdsok Osszehasonlitdsa
alapjan minél kés6bb kovetkezik be a tilmaré-
déas, anndl kisebb fényintenzitds lesz érzékelhetd.
A tulmaroddas pillanatdban mért normdlt lumi-
neszcencia maximalis értéke 0,134, de atlaga en-
nél 1ényegesen kisebb, 0,075 volt.

Emellett a tulmaratas pillanata minden esetben
a fényintenzitds harmadik valds maximumara,
vagyis az el6z6 fejezetben leirt egyenes szakasz
kezdetére esik. Ez aldl képez kivételt a 3. és 6. sor-
szammal jelolt szemcse, amelyek a vizsgalt id6-
tartam alatt ezt nem érték el, igy a szinvaltozdsuk
végig detektalhaté maradt.

Azonos hulldmhosszusaguy, normalt gorbék ki-
16nb6z6 kristalytani orientdcidju szemcsék esetén
jellegre meg fognak egyezni, am a lokalis széls6-
értékek eléréséig sziikséges id6 orientécidtdl flig-
g6en mas és mas lesz. Ez a kilénbség eredménye-
zi majd a szemcsék jo elkillonithet6ségét, hiszen
a rétegvastagsag-novekedés kiillonbsége diszkrét
ideig tartd maratds esetén kilonboz6 vastagsa-
got, igy kilonboz8 mértékl interferenciat okoz.
Ennek kovetkeztében a tulmarodds pillanatdban
mérhetd rétegvastagsdg minden szemcse esetén
azonos kell legyen annak ellenére, hogy az addig
eltelt id6 eltérd.

4. Kovetkeztetések

A szines maratds soran lejatsz6dd rétegépu-
1és utols6 szakaszdban, a tdlmarodas hatdsdra a
mérhetd fényintenzitds folyamatosan csokken,
ennek kdvetkeztében pedig a feliileti objektumok
elkilonithet6sége drasztikus mértékben rom-
lik. Folyamatos megfigyelés mellett kijelenthet6,
hogy a tilmarddas a koszinuszos jellegli, normalt
lumineszcencia-idg fliggvény harmadik val6s ma-
ximumdnal kovetkezik be. Ettdl a ponttdl a fény-
intenzitas valtozasa elveszti koszinuszos jellegét,
és linedrisan csokkenévé valik. In-situ vizsgala-
tokndl ennek elkertilésére a szines maratast cél-
szerl ennek elérése el6tt megdllitani, igy biztosit-
va, hogy a feliilet alkot6elemei j6l elkilonitheték
maradjanak.

A vizsgdlatok tovabbd ramutattak arra, hogy mi-
nél t6bb id6re van sziikkség a tulmart allapot el-
éréséig, annal kisebb lesz az akkor mérhetd nor-
malt lumineszcencia az egyes szemcséken. Ezt a
hatést kihasznélva lehet6ség van megbecsiilni a
vizsgalt szemcsék kristalytani orientaciojat.
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