Analyza litiny s kulickovym grafitem pomoci
invertovaného mikroskopu Olympus GX51
Uvod

Cilem metalografické kontroly vzorki je ziskéni co nejvice informaci o struktuie dané¢ho
materialu, o vlivu tlakovych procest, které na material béhem vyroby piisobi a mohly zménit
charakter struktury. Dale se zjiSt'uji informace o jednotlivych mikrolokalitach vnitini struktury
materialu nebo o metalurgické Cistoté materidlu. [1]

Analyza na invertovaném mikroskopu se tadi do skupiny Opticka metalografie —
mikroskopie — pomoci ni mtzeme hodnotit charakter pfitomnych fazi (tvar, typ, velikost,
rozloZeni), mikrocistotu materidlu, kvalitu homogenizace, charakter a velikost zrna,
mikroskopické heterogenity materidlu (obohacend zéna, hrubé faze), vady mikrostruktury,
které byly zplisobené technologii (porezita, prehfati materialu). [1]

Optickd mikroskopie je jednoduch4d zobrazovaci metoda nachazejici uplatnéni
Vv priamyslovych, vyzkumnych i klinickych laboratofich. Diky mikroskopu mizeme pozorovat
struktury, které nejsme schopni vidét pouhym okem. Na rozdil od klasického svételného
mikroskopu se objektivy nachazeji pod vzorkem. [2]
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Obr. 1: Popis invertovaného mikroskopu Olympus GX51 [2]



Litina s kulickovym grafitem

Litina s kulickovym grafitem neboli tvarna litina patii do skupiny grafitickych litin, uhlik
ma tedy ve své struktufe vylouCeny ve formé grafitu, konkrétné¢ grafitu ve tvaru kulicek.
Kulickového tvaru se dosahuje pfidanim takové latky do tekutého kovu pted odlitim, ktera
ovlivni rist zarodku grafitu — modifikaci. Jako modifikator byva vyuzivan hoicik a jeho slitiny.

[3]

Obr. 2: Struktura litiny s kuli¢kovym grafitem [4]

Na vlastnosti grafitickych litin ma vliv tvar, mnozstvi a rozlozeni grafitu, stejné tak i
struktura zékladni kovové hmoty — matrice. Struktura matrice muize byt ovlivnéna nékolika
faktory, mezi které patii napiiklad chemické slozeni tekutého kovu, rychlost ochlazovani,
modifikovani a o¢kovani. Vysledna struktura mtze byt perliticka, feriticko-perliticka nebo
feritickd. Strukturu matrice je ddle mozné upravovat tepelnym zpracovanim.

Ferit ve struktufe grafitickych litin sniZzuje pevnostni vlastnosti a zvySuje deformacni
vlastnosti a houzevnatost. Perlit se v litinach vyskytuje v lamelarnim stavu, ¢im mensi je
vzdalenost mezi jednotlivymi lamelami a ¢im vetsi je podil perlitu ve struktufe, tim lepsi jsou
pevnostni vlastnosti, odolnost proti opotiebeni, deformacni vlastnosti a houzevnatost naopak

klesaji.
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Grafit ovliviiuje vlastnosti litiny tim zpisobem, Ze zmensuje aktivni prufez kovu a zplisobuje
koncentraci napéti pii namahani dané souéasti. Cim mensi je polomér zakiiveni ¢astice grafitu
a ¢im je jeji délka vetsi, tim horsi vliv grafit ma. Nejvyhodnéjsi jsou tedy castice kulového
tvaru.

Do hodnoceni grafitu spadaji nasledujici kategorie:

e Velikost grafitu
e Tvar grafitu

e Nodularita grafitu — odchylky od kulatého tvaru [3]



Piiprava metalografického vzorku
Rezani
e Pii pfipravé metalografického vzorku musime vzdy védét, co a v jakém misté chceme

pozorovat, od toho se poté odviji nasledna piiprava
e Pied samotnym fezanim je tfeba vybrat spravny kotouc¢ — na zelezné kovy

Obr. 3: Kotou¢ pro déleni Zeleznych kovt

e V prvni fazi pfipravy pouzijeme metalografickou pilu a provedeme fez vzorku tak,
abychom ziskali plochu, kterd nas ve vzorku zajima
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Obr. 4: Metalogr

Zapouzdreni

e Podle velikosti daného vzorku poté volime, zda dojde k ru¢nimu leSténi c¢i
k jeho zaliti/zalisovani
e Je-li vzorek dostatecné maly, je vhodné zvolit jednu z metod zapouzdieni



e Zapouzdieni vzorku do hmoty se provadi z toho divodu, ze vzorky dostanou uniformni
velikost a je poté mozné je uchytit do drzdku poloautomatické brusky/lesticky.

Obr. 5: Priklady zapouzdienych vzorkd (pramér 3 a 4 cm)

e Zalévani je prvni z metod zapouzdieni vzorku

o Je vhodnéjsi pro tenkosténné vzorky, které by se mohly pfi lisovani deformovat
kvili vysokému tlaku, ktery je v lisu na vzorek vyvijen

o Dadle je zalévani vyhodnéjsi, pokud mame velké mnozstvi vzorkd, protoZe si
muzeme piipravit vice zalévaci hmoty a zalit velké mnozstvi vzorkil zaroven,
coz muze Cinit velkou ¢asovou tsporu

o Pfi zalévani mame na vybér z kulatych forem dvou primért 3 a 4 cm podle
velikosti vzorku

o Nevyhodou zalévaci metody je fakt, ze pokud mame tvarové slozity vzorek,

zalévaci hmota o vysoké viskozit€¢ se nemusi dostat uplné vSude, dalsi
nevyhodou je, Ze zalévaci hmota nepfiléha ke vzorku tak dobte jako hmota na
lisovani

Obr. 6: Modra zalévaci hmota VariDur, tuhnouci na vzduchu (vlevo); priuhledna zalévaci
hmota VariKleer, tuhnouci v tlakovém (polymera¢nim) hrnci (vpravo) s formami o priméru 3
ad4cm



Lisovani je druhou z metod zapouzdieni vzorku

G pres

B niarcen SimpliMet’ 3000

Obr. 7: Lis pro zapouzdieni metalografickych vzorki SimpliMet 3000

o Tato metoda se hodi pro tlustosténné vzorky, kterym neublizi tlak vyvijeny
v lisu

o Nevyhodou metody je ¢asova naro¢nost, metoda je tedy vhodna, pokud mame
mens§i mnozstvi vzorki, protoZze je mozné pfipravovat maximalné dva vzorky
najednou

o Naopak vyhodou je, Zze diky vysokému tlaku se zapouzdiovaci hmota 1épe
dostane do vSech mist a 1épe pfiléha ke st€énam vzorku

Obr. 8: Zalisovavaci hmota PhenoCure (¢ernd) a uvoliiovaci ¢inidlo proti pfilepeni
hmoty ke stén¢ lisovaci komory Realease Agent (vlevo)



Brouseni a leSténi

e Pro pozorovani pod mikroskopem je tfeba vzorek dokonale vylestit, je nutné, aby bylo
dosazeno skutecné struktury bez artefakti a deformaci, které by byly vneseny vlastni
pfipravou

e Brouseni a lesténi se uskutecniuje na metalografické brusce/lesticce za pouziti brusnych
papirt razné hrubosti a textilnich podlozek spolu s diamantovymi suspenzemi nebo
oxidickymi lesticimi prostfedky

Obr. 9: Poloautomatick4 bruska/lesticka MetaServ 250

e Kazdy spotfebni material ma sviij obchodni nazev, podle kterého je rozliSovan

e Pro kazdy materidl existuje riizny postup brouseni a lesténi vzorku

e Vtomto piipad¢ se zaméfujeme na litinu s kulickovym grafitem, proto si uvedeme
postup piipravy urceny pro litinu



“Sectioning Abrasive cutter with a wheel recommended for use on ferrous materials HRC35-50
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Obr. 10: Postup piipravy litinového metalografického vzorku [5]
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Obr. 11: Krok 1: Brusny papir P400;. krbk 42:1extilni podlozka TexMet é, diamantova
suspenze MetaDi 9 pm, smacedlo MetaDi Fluid

Obr. 12: Krok 3: textilni podlozka TriDent, diamantova suspenze MetaDi 3 um, smacedlo
MetaDi Fluid; krok 4: textilni podlozka MicroCloth, suspenze MasterMet (koloidni silika)

Leptani
e Pii analyze litiny s kulickovym grafitem je tfeba pfed druhou fazi analyzy (uvedeno
VvV postupu analyzy LKG) litinu naleptat, aby vynikla jeji struktura (mohla byt
identifikovana matrice a zvyraznily se hranice zrn)

Cisténi vzorku

e Cisténi vzorkud v prubéhu brouseni a lesténi
o Ultrazvuk a oplachovani

o Oplachovani vzorki a drzaku vodou a vatovym tamponkem k odstranéni nadbytku
brusiva a tfisek vzorku

o Kodstranéni neptistupného brusiva a tfisek z port a trhlin vzorku nebo z dutin
Vv zalévaci hmot¢ je tieba pouzit ultrazvuk a Cistici roztok (mydlo, jar)

o Kodstranéni disticiho prostiedku (mydlo, jar) je doporuceno oplachnuti vodou
z kohoutku

o VysuSeni vzduchem po kazdém kroku je doporuceno, ale ne vzdy vyzadovano



Finalni ¢isténi

O
O

o 4

Tento krok je narocny hlavné kviili tomu, Ze brusiva, kterd se pouzivaji v poslednim
kroku lesténi, maji tendenci krystalizovat nebo se hromadit na povrchu vzorku
Finalni ¢isténi by mélo byt provedeno bezprostfedné po nebo na konci posledniho
kroku lesténi

Pti pouzivani velmi jemnych brusiv jako je alumina nebo koloidni silika je vhodné
ke konci lesténi (10-15 s) vymyvat destilovanou nebo deionizovanou vodou
(pfipadné¢ vodou z kohoutku), aby se odstranily necistoty jak ze vzorku, tak
Z podlozky

Pro téZko wvycistitelné vzorky je k vyciSténi moZné pouZzit vatovy tamponek
namoceny do etanolu

SuSeni

@)

Po Cisténi je doporuceno pouzit ultrazvuk a vzorky namocit nebo polit etanolem —
etanol nahradi vodu a suseni je tim padem efektivné;si

Suseni probiha bud’ stlacenym vzduchem, fénem nebo v susarné (v nasem piipadé
vyuZzijeme vzdy fén)

Obr. 14: Ethanol a fén k su$eni vzorka



Tab. 1: Problémy pii ¢isténi a suseni vzorku a jejich feseni [6]

Problém

Pricina

ReSeni

Povrch vzorku ma na
sob¢ tenky matny film

Vzorek je pokryt Casticemi aluminy

Lehce otfit ¢astice vatovym tamponkem a alkoholem

Na povrchu vzorku jsou
krystalické zbytky

Vykrystalizovana koloidni silika

Zopakovat posledni krok lesténi a

Skvrny na vzorku od
vody

Oplachovéni tvrdou vodou

Lehce prelestit a oplachnout D.I. vodou s naslednym oplachem alkoholem a
vysuSenim stlacenym vzduchem

Diry ve vzorku po
oplachu vodou

Koroze ve vodé rozpustnych fazi

Ocisténi organickym rozpoustédlem jako je alkohol

Nemoznost
kompletniho  vysuSeni
vzorku

Voda prosakuje ven z prasklin nebo
port ve vzorku nebo zalévaci hmoté

Ponofit do alkoholového inhibitoru koroze. Korozni inhibitory tvoii ochranny
organicky povlak na povrchu a alkohol umoziiuje kapaliné se odpafit rychleji
z povrchu vzorku




Spusténi a priprava pristroje

e Zapnéte PC s vyhodnocovacim SW
e Zapnéte mikroskop prepnutim kolébkového vypinace do polohy |

Hlavni vypinaé

e Umistéte vzorek na stolek mikroskopu

e Pomoci kolecka nastaveni intenzity osvétleni nastavte pozadovanou intenzitu osvétleni
(standardn¢ na stupen 5)

e Spustte SW Olympus Stream z levé ¢asti obrazovky PC

e Po spusténi SW se otevie nasledujici obrazovka
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Analyza litiny

e Samotné analyza se provadi s objektivem pfi zvétSeni 10x, otoCenim revolverového
nosice objektivli vybereme spravny objektiv, vybrany objektiv je tieba vybrat i

e Poté je tieba vzorek spravné zaostfit a vybrat pole, které budeme analyzovat.
K zaostfeni slouzi dvé kolecka, jedno kolecko slouzi k makroposuvu (pfi velkém
rozostfeni) a druhé kolecko slouzi k mikroposuvu (pii lehkém rozostieni)

e Kvybéru pozadované casti vzorku slouzi dal§i dvé kolecka, kterymi posouvame
stolkem se vzorkem v ose X a 'Y

S | ™ 10k 20x S0 ™ 100x
B [Dix]|Pax Psx T

Kolecko posuvu
vose X

Kolecko posuvu
voseY

e Pokud mame vybrané vhodné pole k analyze, pofidime snimek pomoci ikony Snapshot,
ktery se automaticky ulozi do nami pfedem vybraného tlozisté



v T
Fle Edt View Duabme Acquire Image Process Messure Took Window Help

- &4 B o0 @w Blad s S e A% AR, S PESY ohn . Bx[To]pm P D1x @ Q@ES -
$ 2 A X P20 AHOC0OOREBE % B RS
P: St Page (@B live (active) [G.P
SH# L A la . l4 0z 83 64 es __0s 07 68 05 ] iz ___i3_ - w3 SHa S s
]
o 3
Camera: E=1 [ |Movie reconding
Resobston: 208 x 152
HOR: Deabled Exposure: 2212 ms .
Marval
@ Asomac
DS Processes 2212ms %»o‘@
Regors
[r—
Exposre compensaton:
st MA - o——
Resolution: 2048 x 1532 -
Overwrite parts of MIA: UveMove:
$100 st vt [mexsz -]
Overwrite ponels. ‘SnepshotfProcess:
Overwrite blocks 2048 x 1532 -
e o
Visile frames: @ m
3x3 M HOR: Disabled
| Enale vOR
Note =
Te—T
Ready Q0% Ed

e Po pofizeni snimku pfejdeme k samotné analyze pomoci softwarového nastroje
v zalozce Processing
e Software nas celou analyzou vzorku postupné provede podle nasledujiciho schématu:

1. Vybér procesu analyzy
Kliknéte na tlafitko Cast fron v okné nastroje Maferials Solutions.

v

2. Krok ,Image source*
Vyberte snimek, ktery chcete méfit.

v

3. Krok ,,Settings*
Zvolte typ vzorku (neleptany).
Nastavte parametry grafitu.

v

4. Krok ,,Graphite Distribution®
Pokud tuto moZnost vyberete: Uriete distribuci grafitowych castic.

v

5. Krok ,Image results*
Prohlédnéte si wysledky snimku.
V pfipadé potfeby miZete odstranit nebo mz_délit detekované Castice nebo
pfidavat nové.
v
6. Krok ,,Results”
Zdokumentujte vysledky (formou sestavy nebo pracovniho sesSitu).

e V prvnim kroku tedy zvolime volbu Cast iron neboli litina
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e Po vybéru dané analyzy vybirame fotografii, kterou chceme analyzovat. Pokud méame
nasi fotografii, kterou jsme si poridili pred za¢atkem analyzy, mizeme se posunout
k dalsimu kroku. Dale je moznost analyzovat i zivy obraz nebo fotografii pofizenou
diive, uloZenou ve formatu .vsi, se kterym je software schopen dale pracovat

e V dal$im kroku je tieba vybrat ze dvou moznosti — Unetched neboli neleptany vzorek
a Etched neboli leptany vzorek. Pii analyze litiny se vzdy za¢ina vzorkem neleptanym,
na kterém probiha analyza grafitu (na snimku ve formé ¢ernych kulicek), kdy feSime
pfedevsim jeho velikost, tvar, pocet a plochu, kterou na daném snimku zabira
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e Po zakliknuti ikony Unetched se nam kuli¢ky grafitu vybarvi ¢ervené, je tiecba vybarveni
nastavit tak, aby byly kulicky vybarveny spravné, cozZ upravujeme pomoci posuvniku
vpravo
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e V nasledujicich krocich uz si pouze zvolime, zda chceme vysledky exportovat do
Excelu nebo do Wordu nebo nam staci vysledky zobrazit v samotném softwaru a volime
moznost Finish
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e V tomto ptipadé tedy po vybrani analyzy Cast iron volime moznost Etched, tedy leptany

vzorek
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e Software Zlutou barvou oznaci feritickou matrici a grafit a perlit necha neobarvené.
Posuvnymi méfitky opét upravujeme zabarveni tak, aby odpovidalo skute¢nosti.
V analyze neleptaného vzorku jsme zjistili, jakou plochu grafit zabird z celkového
snimku — 11,6 %, tuto hodnotu najdete v reportu piedchozi analyzy a tuto hodnotu ted’
musime ru¢né zadat do k tomu uréen¢ho pole, aby byl software schopen vyhodnotit
skutecny pomér feritické a perlitické matrice.

e V dalSim kroku opét dostaneme vysledky vypocitané softwarem
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e V dalsich krocich uz opét pouze vybereme, jaky druh exportu si pfejeme a export
dokon¢ime kliknutim na ikonu Finish



Ukonceni prace a vypnuti pristroje

e Po skonceni prace vypneme software a PC
e Na mikroskopu ztlumime intenzitu svétla na nulu a vypneme mikroskop kolébkovym
vypinac¢em piepnutim do polohy 0
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