METALOGRAFIA

Metalografia je nauka o Struktire kovov a zliatin, o ich vlastnostiach a skusani.

PRIPRAVA VZORIEK PRE METALOGRAFICKU ANALYZU
BeZné metalografické postupy zahffiaju nasledovné operacie:
» delenie materiélu (odber vzorky)

» zalievanie/zalisovanie vzorky

* brasenie
e |eStenie
* leptanie

Doba pripravy jednej vzorky pre metalografickl analyzu sa pohybuje rddovo v minatach
(pozri obr. 1), vratane manipulacéného Casu teda celkova doba pripravy zaberie asi pol
hodinu.
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Obr. 1 Orientacné ¢asy pripravy vzorky z ocele s plochou 100mm?

Delenie materialu.

Odber vzoriek realizujeme tak, aby sme sa vyhli deformécii alebo tepelnému
ovplyvneniu materialu. Ovplyvnenie materiadlu méze totiz byt do pomerne velkej hibky pod
pripravovany povrch a neda sa odstranit ani naslednym brisenim alebo leStenim.
Neziaduci ohrev vzorky pri jej odbere méze spbdsobit zmeny mikroStruktiry materialu
(fazoveé transformacie, precipitacia, méze sa aktivovat difuzia).

Pre odber vzoriek pouzZivame najCastejSie pily s abrazivnymi rozrezavacimi
kotuémi. Standardny priemer pouZivanych rozrezavacich kotigov je 150 mm, hrabky
kotu€ov sa pohybuju od 0,15 mm. Rozbrusovacich kota€ov existuje vela druhov, ich volba
zavisi od druhu deleného materialu (obr. 2). Univerzalne pouZzitie pre delenie kovov maju
Al,O3 alebo SiC kotuce, pre extrémne tvrdé a krehké materialy (va¢sinou s tvrdostou nad
700 HV), ako su napr. sklo, technicka keramika, porcelan, atd., sa pouZzivaju diamantové
kotuce alebo koruce s abrazivom CBN (kubicky nitrid béru).



Chladenie v mieste rezu ako prevencia pred tepelnym ovplyvnenim materiélu
zabezpecuje cirkulatné cCerpadlo, ktoré dopravuje chladiacu kvapalinu na rozrezvaci
kotu¢ (konstrukéné rieSenie zavisi od vyrobcu- obr. 3). Chladiaca kvapalina naviac
obsahuje niektoré latky zabranujlce jej speneniu a inhibitory korézie.

Obr. 2 Priklady rozrezavacich kotucov

dodavanych firmou Struers

Obr. 3 Priklady pil pre delenie vzoriek pre metalografickt analyzu:

a) od firmy Struers; b) od firmy Leco; c) od firmy MTH- Hrazdil



Je doblezité si pamata t', Ze pre metalograficki analyzu sta €i mald, ale dobre

pripravena vzorka. Doporu &ena plocha vzorky je preto 1 az 2 cm 2

Zalievanie/zalisovanie vzoriek.

Hlavnym cielom zalievania, prip. zalisovania vzoriek je zlepSenie manipulacie so
vzorkou pri daldich krokoch jej pripravy. Dalsim dévodom je ochrana okrajov vzorky pred
zbrusovanim a zaleStovanim.

Na zalievanie metalografickych vzoriek pouzivame Specialne Zivice, pricom tento postup
realizujeme bud za studena alebo za tepla. Volba zalievacej hmoty zavisi opat od
pripravovaného materiélu; ciefom je zabezpedit zhodné abrazivne vlastnosti vzorky a
zalievacej hmoty. Zalievacia hmota by naviac mala byt chemicky stala pri pouZziti réznych
roztokov na leStenie alebo leptanie.

Za studena - zalievacie hmoty pouZivané za studena su dvojzloZkoveé- obsahuju Zivicu a
vytvrdzovac; obe zloZky sa dodavaju bud v kvapalnom stave, alebo v tuhom stave, alebo
jedna v kvapalnom a druh& v tekutom stave. Po vzdjomnom premieSani oboch zloZiek sa
ziskanou hmotou zaleje vzorka vloZzena do kovoveho alebo plastového kruzku a necha sa
vytvrdnut (obr. 4).

NajrychlejSie je zalievanie za studena do akrylatovych Zivic, ktoré sa vSak vyznacuju
nizkou tvrdostou a velkou zmrstivostou pocdas vytvrdzovania, kedy mbze dojst
k nedokonalému zafixovaniu vzorky.

LepSimi vlastnostami sa vyznacuju epoxidové Zivice, ktoré maju menSiu zmrstivost,
ale dostato¢nu tvrdost. Nevyhodou tychto hmét, pouzivanych na zalievanie za studena je,
Ze sU nevodivé, preto nie su vhodné pre pozorovanie v riadkovacom elektrénovom

mikroskope.

Obr. 4 Schematické znazornenie postupu
zalievania vzoriek za studena:

1- pripravena zalievacia hmota

2- plastovy alebo kovovy kruzok so vzorkou

3- podlozka




Za tepla- pouzivaju sa hmoty na baze termosetov alebo termoplastov. Proces fixovania
vzorky prebieha pri saasnom pdsobeni teploty a tlaku. PouZivaju sa praskové
vychodiskové hmoty, ktoré sa p6sobenim teploty roztavia (pouzivaju sa teploty od 120 do
200C), dokonale obalia vzorku a potom sa pdsobenim vysokych tlakov (do 50 kN)
zalisuju. Zalisovand vzorka je nasledne priamo v pristroji ochladend cirkulujucou vodou.
Metdéda nie je vhodna pre makké vzorky a lahkotavitelné kovy. Vyhodou je, Zze pre
tento postup su dostupné aj vodivé hmoty vhodné pre pozorovanie v riadkovacom
elektronovom mikroskope (vodivost zabezpecuje kovovy praSok- medeny alebo Zelezny,
primieSany do Zivice), hoci tieto nemaju az takd vysoku tvrdost a adhéziu
(prifnavost) ako ostatné epoxidové Zivice pouzivané pre zalisovanie za tepla.

Priklady pristrojov pre zalisovavanie vzoriek od r6znych vyrobcov a vzhfad zalisovanych

vzoriek ukazuju obr. 5 a 6.

Obr. 5 Priklady pristrojov pre zalisovavanie metalografickych vzoriek:
a) od firmy MTH- Hrazdil; b) od firmy Leco

—_— Obr. 6 Priklady vzoriek zalisovanych za tepla



Brusenie vzoriek.

Tradi¢nym postupom brusenia metalografickych vzoriek je mokré brusenie. Jeho
vyhodou je priamy chladiaci u¢inok prudu vody (vzhfadom na to, Ze pri braseni vznika na
pripravovanom povrchu teplo) a prad vody zaroven odplavuje c&astice zbriseného
materidlu a uvolneného abraziva.

Na mokré brusenie sa pouzivaju vodevzdorné (waterproof) brisne papiere
s abrazivnymi €asticami, napr. SiC, Al,O3, Al,O3 -Fe304 (s 25- 45% podielom Fez0y, tzv.
emery papers), s ré6znou zrnitostou (60, 80, 100, 120, 180, 220, 240, 280, 320, 360, 400,
500, 600, 800, 1200, 2400, 4000- &islo oznaduje podet zfn na 1 cm? t.j. so stpajicim
Cislom klesa velkost brasnych zfn).

Brusenie sa naj¢astejSie vykonava na brusnych papieroch SiC (vzhladom na
vysoku tvrdost’ tohto karbidu, blizku tvrdosti diamantu, a teda jeho velfmi vysoku abrazivnu
acinnost), so zrnitostou 120, 220, 320, 400, 600, 800 a 1200. Vzorka sa pri bruseni
pridrZziava v jednej polohe na rotujucom kotuci pristroja s fixovanym abrazivnym papierom.
Pri prechode na brusny papier s vy8§im &islom sa vzorka ota¢a o urcity uhol (45% 909,
Standardne o 90° Po kazdom kroku brusenia (prechod e na jemnejsi brasny papier) by
mala nasledovat’ kontrola pripravovaného povrchu v svetelnom mikroskope, aby sme sa
uistili, Ze boli Uplne odstranené ryhy z predosliého brusenia, pripadne uz boli z povrchu
odstranené stopy po prvotnom odbere/deleni vzorky. Schematické znazornenie Uberu
materidlu pri brdseni na brasnych papieroch SiC je znazornené na obr. 7. Priklady
pouzivanych brasnych papierov sU na obr. 8 a prierez brisnym papierom pred a po

aplikacii brasenia je na obr. 9.

SiC castice

ovplyvnena zéna

Obr. 7 Schematické znazornenie Uberu materidlu pri briseni metalografickej vzorky



Obr. 8 Priklady pouzivanych

brusnych papierov (fa Struers)

- a AN

Obr. 9 Prie¢ny rez brasnym papierom SiC: a) pred aplikaciou brusenia; b) po 30

sekundach brusenia (jednotlivé brasne zrna sa na priecnych rezoch javia jako biele)

Priklady pristrojov pre brusenie vzoriek od réznych vyrobcov ukazuje obr. 10.



kotd € s brusnym
papierom

drziak
so vzorkami

b)
Obr. 10 Priklady brasiek pre suc¢asnu pripravu 6 metalografickych vzoriek:

a) od firmy Buehler; b) od firmy Leco

LeStenie.

LeStenie je poslednym krokom pre ziskanie metalografickej vzorky s hladkym,

zrkadlovo- lesklym povrchom bez ryh. LeStenie metalografickych vzoriek méze byt

* mechanické

» elektrolytické

» chemické

» 3pecialne postupy lestenia
Mechanické leStenie- hladky, zrkadlovo- leskly povrch sa dosahuje pouZitim latkovych
leStiacich kotu€ov a vhodnych lestiacich abraziv. Kotu¢ vykonava rotacny pohyb (pripadne
vibracny pohyb, v pripade vibraéného mechanického leStenia), operator vykonava so
vzorkou rotany pohyb, spravidla proti pohybu leStiaceho kotica alebo sa so vzorkou
otaca striedavo okolo jej osi.

Na leStenie sa pouZivaju bud vodné emulzie oxidov kovov (Al,Os; MgO, SiOy,
Cr,03, Fe,03) naliatych na leStiace sukno alebo diamantové pasty. Pre va¢sinou kovov sa
pouziva mechanické leStenie na vodnych emulziach Al,O3; (predleStenie na komerénych
pripravkoch FEROGEN), potom doleStenie na vodnej emulzii Al,O3 so zrnitostou okolo 1
pm. LeStiace emulzie FEROGEN su rozdelené do 3 skupin, oznacenych 1-3, pricom
kazda skupina je uréena na iny typ materialov. Ocele sa predlestuji FEROGENom 3,
potom nasleduje doleStovanie.

MgO suspenzie sa doporucuju pre finalne leStenie predovSetkym zliatin horéika
a hlinika, aj ked ich pouZzitie je Ciasto€ne obmedzené tym, Ze tento oxid reaguje s kyslikom

z vody za vzniku diooxidu hor¢ika, ktory méze kontaminovat leStiace sukno.



Suspenzie na baze koloidnych silicidov (SiO;) so zrnitostou az okolo 0,02 um sa
pouzivaju pre velmi méakké materialy (napr. od firmy STRUERS- leStiaci pripravok OP-U).

Suspenzie Cr,03 a Fe,0O3 sa pouzivaju pre leStenie a doleStovanie vzoriek oceli a liatin.

Pri leSteni diamantami sa pouzivaju pasty alebo spreje so zrnitostou diamantového
prasku 6 + 0,25 um. Kazda zrnitost ma svoje sukno. Pre pasty alebo spreje sa pouzivaju
Castice bud polykryStalického diamantu (obr. 11a), ktoré sa vyznacuju vySSimi abrazivnymi
rychlostami a rovnomernym uUberom materidlu alebo monokrystaly diamantu, ktoré su
v8ak néchylnejSie na Stiepenie, ¢im zanechavaju na povrchu véacSie subdeformécie
(obr. 12). Po leSteni diamantovymi pastami alebo sprejmi zvacSa nasleduje eSte

doleStovanie na oxidickych lestiacich pripravkoch, ako bolo uvedené vyssie.

Obr. 11 Fotografie z riadkovacieho elektronového mikroskopu ukazujiuce tvar
diamantovych ¢astic pouzivanych do suspenzii pre mechanické leStenie vzoriek:
a) polykrystalicky diamant; b) monokrystaly diamantu
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Obr. 12 Schematické znazornenie priebehu mechanického leStenia pouzitim
diamantovej pasty



