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前    言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国有色金属工业协会提出。

本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。

本文件起草单位：宁波博威合金材料股份有限公司、绍兴市质量技术监督检测院、绍兴市特种设备监督检测院、苏州市祥冠分析检测有限公司、国合通用（青岛）测试评价有限公司、浙江方圆金属材料检测有限公司、广东省韶关市质量计量监督检测所、绍兴大学
本文件主要起草人： 
本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：

——本次为第一次修订。

锌及锌合金制品显微组织检验方法

1 范围

本文件规定了锌及锌合金制品显微组织检验的试验制备、浸蚀、显微组织检验和试验报告。

本文件适用于锌及锌合金加工制品的显微组织检验，本文件不适用于压铸锌合金制品的显微组织检验。
2 规范性引用文件

本文件没有规范性引用文件。

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。
4 试样制备

4.1试样选择

4.1.1铸锭（或锭坯）试样

试样的选择应根据试验的目的，从有代表性的部位切取试样。例如检验锭坯径向组织变化规律试样应沿垂直于锭坯轴线方向的截面截取。
4.1.2加工制品试样

试样的选择应根据有关文件或技术协议的规定，选取有代表性的部位。例如，检验过烧试样应在加热炉的高温区、制品变形量较小的部位截取。
4.1.3缺陷试样

分析缺陷的试样，应在缺陷部位或附近进行取样，并同时在正常部位取样进行比对。

4.2试样类型及尺寸
试样的类型及尺寸应根据有关文件或技术协议的规定及试验的要求确定。试样类型及尺寸参照表1进行。
表1 试样类型和尺寸
	产品名称
	试样类型
	长度

mm
	宽度

mm
	高度

mm
	直径

mm

	铸锭
	矩形/圆柱形
	5～15
	5～15
	5～15
	5～20

	板（带、箔）材
	厚度≥15mm
	矩形
	5～15
	5～15
	5～15
	-

	
	厚度＜15mm
	
	5～15
	5～15
	全厚度
	-

	棒（线）材
	直径≥5mm
	矩形/圆柱形
	5～25
	5～15
	5～15
	5～20

	
	直径＜5mm
	圆柱形
	-
	-
	5～15
	全截面

	管材
	外径≥10mm
	矩形
	10～15
	5～15
	＜15（壁厚）
	-

	
	外径＜10mm
	圆柱形
	-
	-
	5～15
	全截面


4.3试样切取
4.3.1试样可采用手动锯切、车床加工、铣床加工等方式取样，精细样品应采用线切割方式取样。
4.3.2试样切取时应避免样品变形、温度过高等，取样时可采取水、机油或乳液加以冷却。
4.4镶样

锌及锌合金试样应采用冷镶方式。在塑料制成的镶嵌模具内壁涂上一层凡士林（利于镶好后脱模），将试样检验面朝下放入塑料制成的镶嵌模中，注入自凝造牙粉和义齿基托树脂液以20g:10ml的比例混合搅成的溶液，等待20分钟，待液体固化后将嵌入样品取出。
4.5试样粗加工
4.5.1试样表面不平整时，应先用锉刀挫去1mm~3mm, 锉出一个平面后，依次采用不同粒度的水砂纸磨光。磨光可采用手动磨光或电动磨盘磨光。

4.5.2电动磨光粗磨通常使用80μm~100μm水砂纸，用水冷却，在研磨盘上进行。粗磨磨出发那个像一致的磨痕后，采用60μm~80μm的金相砂纸进行细磨。更换一次砂纸。研磨方向应转换90°，粗磨至磨痕基本消失，即可进行抛光。
4.6试样抛光

4.6.1 手动抛光
4.6.1.1将磨好的试样用水冲洗干净，在装有抛光布的抛光盘上进行粗抛，抛光剂可选用浓度较大、颗粒较粗的三氧化二铬与水混合的悬浮液等。转速一般采用500 r/min～1000 r/min，抛至细磨痕完全消失为止，粗抛光一次完成后，抛光方向应转换90°，试样再抛一次，当上次磨痕消失时用水洗净。
4.6.1.2 细抛光在装有毛毡的抛光盘上进行。抛光剂可选用浓度较稀、颗粒较细的三氧化二铬与水混合的悬浮液等，细抛达到划痕一致时，用水冲洗试样，进行精抛光。精抛在装有呢绒或丝绒的抛光盘上进行，精抛可用水润滑，抛至试样表面无划痕为止。
4.6.2 全自动抛光

使用全自动抛光设备，压力采用20N～25N，底盘转速采用150r/min左右,上盘转数采用150r/min左右,依次使用粒度40μm～60μm、100μm～20μm的水砂纸进行粗抛，再采用9μm、3μm、1μm抛光布进行抛光，同时压力减小为10N～15N，并使用对应的颗粒抛光液（颗粒度要求分别为9μm、3μm、1μm），直至抛光到试样表面无划痕为止。每次更换砂纸、抛光布时，应对试样及夹具进行清洗，以防止上一道工序中的抛光液或抛光产物进入下一道。
4.6.3 电解抛光

4.6.3.1将粗加工的试样用水冲洗，再用无水乙醇擦干表面后，方可进行电解抛光。将试样用夹子夹住，接通电源，抛光后取出，放入水中清洗。
4.6.3.2电解抛光装置示意图见图1。
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    说明：

    1---水；

    2---试样；

    3---电解液；

    4---电解槽；

    5---变阻器；

    6---不锈钢；

    7---冷却槽。
图1 电解抛光装置示意图

4.6.3.3电解液：100ml蒸馏水+20g氧化铬

4.6.3.4电解抛光工艺参数：
  a)起始电压：60V 

  b)电解时间：40S～50S 

  c)电解液温度：10℃～40℃
5 试样浸蚀
抛光好的试样应根据检验的目的选择合适的浸蚀剂，以显示其显微组织，浸蚀剂应使用化学纯以上药品配置。
5.1 常用浸蚀剂

常用浸蚀剂应符合表2的规定。
表2 常用浸蚀剂

	序号
	名称
	组成
	适用范围

	1
	硝酸酒精溶液
	硝酸                5ml
无水乙醇            100ml
	纯锌

	2
	铬酐硫酸钠水溶液
	铬酐                20g

硫酸钠              1.5g

蒸馏水              100ml
	锌及锌合金

	3
	盐酸酒精溶液
	盐酸                5ml

无水乙醇            95ml
	锌及锌合金


5.2 浸蚀

5.2.1侵蚀时间据浸蚀剂的特点、用途及合金性质与状态而定，通常铸态试样的浸蚀时间小于加工制品试样的浸蚀时间。 

5.2.2浸蚀方式应采用擦拭。取一块脱脂棉蘸取浸蚀剂，用夹子夹住脱脂棉球，轻轻擦拭试样表面，待试样表面光泽变暗，组织显示后，迅速用水冲去多余浸试剂，将试样表面倾斜约45°，用75%的无水乙醇冲洗后，用冷风吹干。
6 组织检验

6.1在显微镜下观察试样，试样表面应洁净、干燥、无水迹，组织清晰、真实，无过蚀孔洞。
6.2试样的显微组织观察包括浸蚀前检验和浸蚀后检验，浸蚀前主要检验样品的夹杂物、裂纹、孔隙以及样品中化合物及单质相的分布等。

6.3显微检验一般先由低倍率50～100X观察，对于有细微结构的组织，用高倍率做细致的观察分析。
6.4 利用显微镜具有的多种照明方式，对组织的特征进行比对分析。

6.5 一般采用计算机图像分析系统进行照相，照片应清晰标注标尺。
7 试验报告

试验报告应包括下列内容：
a) 委托单位；

b) 试样的来源、牌号、状态、规格；

c) 组织说明；

d) 浸蚀条件；

e) 试验日期；

f) 试验者、复核者的签名。
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锌及锌合金显微组织检验方法


Inspection method for microstructure of zinc and zinc alloy
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