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	Příprava metalografických vzorků




Autor náplně cvičení: Ing. Marie Ptáčková   

( Potřebné moudro   ( :     
Metalografický vzorek, jehož jedna plocha je připravena do stavu způsobilého k metalografické analýze, nazýváme výbrus. Příprava metalografických vzorků má svoje pravidla, která mají zajistit, aby se struktura vzorku v průběhu přípravy nezměnila a nebyla jednotlivými operacemi ovlivněna.

· Volba místa - odkud bude odebrán vzorek, aby vystihl charakter  struktury zkoumané součásti. Většinou se odebírá více vzorků např. ve směru kolmém i rovnoběžném na směr tváření. 

· Odběr vzorků - při dělení vzorku nesmí dojít k tepelnému ani mechanickému ovlivnění struktury.

· Preparace vzorku - zalévání zastudena, zalisováním zatepla

· značení vzorku - určení polohy plochy výbrusu vůči předmětu, na kterém se provádí metalografický rozbor.

· broušení - brusnými papíry

· leštění - diamantovými pastami,  chemicky,  elektrolyticky.

Preparace vzorku – provádí se za účelem:

· Vzorky menších rozměrů (aby se pohodlně udržely v ruce při ruční přípravě)

· Pro poloautomatickou přípravu (z důvodu jednotného tvaru určeného držákem přístroje)

· Vzorky, u kterých má být dodržena ostrost hran nebo zachovány povrchové vrstvy.

Metody preparace

· Zalévání zastudena - Vzorek se umístí do formičky. Odměří se potřebné množství složek zalévací hmoty  (tekuté epoxidová nebo methylakrylové pryskyřice), důkladně se smísí a nalijí na materiál. Doba polymerace je přibližně 24 hod.  
· Zalisování za tepla – vzorek se umístí do teplotní komůrky lisu,  přidá se pryskyřice (sypký prášek) a vzorek se zpracovává za zvýšené teploty (100-1800C) a pod vysokým tlakem (30-50kN). Doba přípravy je 10 min.
· Volba způsobu preparace – zalisování za tepla používáme u vzorků, kde nehrozí nebezpečí ovlivnění struktury zvýšeným tlakem a teplotou.

Hodnocení výbrusu v neleptaném stavu – hodnotí se (obr. 1-1):
· Nečistoty  – sulfidy, hlinitany, silikáty, zrnité oxidy,

· Necelistvosti  – trhliny, praskliny, trhliny, mezidendritické staženiny,
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U litin – tvar , velikost a množství grafitu.
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Beilbyho vrstva –  při broušení a leštění je materiál vzorku tvářen do značné hloubky. Na povrchu vzorku vzniká deformačně zpevněná Beilbyho vrstva (obr. 1-2), která skrývá původní strukturu. Hloubka Beilbyho vrstvy závisí na podmínkách broušení a leštění – čím vyšší tlak a rychlost, tím vyšší teplota  povrchu a tlustší deformovaná vrstva.  Vznik Beilbyho vrstvy můžeme omezit, příp. potlačit, intenzivním chlazením při broušení a leštění.

Baumannův otisk

Používá se ke zjištění makroskopického rozložení síry. Síra je ve slitinách Fe vyloučena ve formě sirníků FeS a MnS. Princip Baumannova otisku je založen na reakci sirníku s kyselinou sírovou, při které se uvolní sirovodík. Působí-li tento na emulzi fotografického papíru, rozloží bromid stříbrný a sloučí se se stříbrem na velmi stabilní sirník stříbrný, který má hnědou barvu. Proběhnou tyto reakce : 

FeS + H2SO4  ( FeSO4 + H2S  ;       H2S + 2 AgBr ( Ag2S + HBr

Postup přípravy Baumannova otisku (pracuje se při denním světle):

· Vzorek se vybrousí,  vyleští a očistí. Nesmí být mastný a vlhký

· Fotografický papír se namočí na dobu 5 min. do roztoku 5% H2SO4 

· Na papír nasycený kyselinou a osušený filtračním papírem se asi na 2 min přiloží výbrus. Potom se vzorek opatrně sejme. Papír se opláchne studenou vodou, ponoří se na 5 min. do ustalovače, ustálený papír se vypere v tekoucí vodě a usuší běžným způsobem. 

· Hnědé skvrny na papíře dokazují přítomnost sirníku.

Vyvolání mikrostruktury - leptání

Chemické leptání je proces, při němž na vyleštěný povrch vzorku působí různá chemická leptadla. Vlivem  různé rozpouštěcí schopnosti jednotlivých strukturních součástek dochází  ke vzniku povrchového reliéfu.  Při  následném pozorování mikroskopem jsou jednotlivé strukturní součástky rozlišitelné proto, že jejich reliéf podle své orientace odráží různě intenzivně světelné paprsky. 

Leptání na hranice zrn – k naleptání materiálu v oblasti hranic zrn dochází proto, že atomy základního kovu mají v místě styku jednotlivých hranic zrn větší volnou energii než atomy na ploše krystalů (obr. 1-3).

 Plošné leptání – pomocí plošného leptání dochází k rozlišení jednotlivých zrn, jejichž povrch je vyleptán  do tvaru stupínků (z důvodů různé orientace krystalové mřížky zrna vůči rovině výbrusu a následně vůči leptadlu). Při pozorování v mikroskopu se odrážejí světelné paprsky od jednotlivých plošek různě intenzivně a proto jsou na metalografickém snímku jednotlivá zrna různě zbarvená. Zbarvení zrn je závislé na úhlu dopadajícího světla, při otáčení vzorku během pozorování se jejich zabarvení mění. (obr. 1-4).

U heterogenních slitin vzniká leptáním povrchový reliéf, neboť jednotlivé fáze mají v leptadle různou rozpustnost. Následkem toho se jednotlivé fáze jeví při pozorování různě zabarveny.

V některých případech je vyvolání struktury umožněno tím, že jedna z přítomných fází se neleptá. Příkladem toho je lamelární struktura perlitu. Nenaleptané lamely cementitu vystupují ze základní feritické hmoty a při osvětlení vrhají stíny. (obr. 1-5).
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Elektrolytické leptání – používá se pro leptání nerezavějících ocelí a těch kovů a slitin, které jsou odolné proti účinkům běžných leptadel. Vzájemným působením elektrického proudu, elektrolytu materiálu vzorku se vyvolá struktura vzorku.  Elektrolytické leptání se podle způsobu zapojení vzorku do obvodu rozděluje na anodické a katodické. 

Pro nevodivé materiály se využívá:

· Tepelné leptání – např. keramika se leptá při teplotě o 2000C nižší než je teplota slinování.

· Iontové odprašování – vzorek je umístěn v komoře s argonovou atmosférou jako katoda. Argonové ionty jsou urychlovány pomocí vysokého napětí směrem k povrchu vzorku a svou energii předávají povrchovým atomům vzorku. Předaná energie je dostačující k přerušení vazebných sil, povrchové atomy se uvolňují a jsou vakuovou pumpou odčerpávány.

( Úkoly k řešení (
1. Popište základní kroky při přípravě metalografického vzorku.

2. Vysvětlete účely, princip a jednotlivé metody preparace vzorku.

3. Co hodnotíme na nenaleptaném metalografickém vzorku – výbrusu?

4. Co je to Beilbyho vrstva, kdy vzniká jak a proč ji odstraňujeme?

5. Jakou informaci poskytuje Baumannův otisk?

6. Jaké znáte způsoby vyvolání mikrostruktury?

7. Schematicky nakreslete a vysvětlete princip leptání - na hranice zrn.

8. Schematicky nakreslete a vysvětlete princip plošného leptání.

9. Schematicky nakreslete a vysvětlete princip leptání lamelární struktury.

Obr. 1-1: Hodnocení výbrusu v neleptaném stavu








Obr. 1-2: Beilbyho vrstva





Obr. 1-3: Vznik reliéfu
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Obr. 1-5:  Plošné leptání 
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Obr. 1-4:  Rozdílná orientace


krystalové mřížky 


jednotlivých zrn





� EMBED Photoshop.Image.5 \s ���








PAGE  
5/5

NoM – I  Příprava metalografických vzorků


[image: image4.png]Cementit




[image: image5.png]Beilbyvho vrrstva
([T TUTTT kf\fﬂf_;*ﬁ




[image: image6.png]Tesrns
vmsthy
s
Foo+Fes
;05
x| e e 0x
Y, stazenina e T~
b LNy

Bubliny

\> Stuska
1S

Tehiina_

P K




_1104734601.psd

