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ABSTRAKT

Bakalafska prace se zabyva metalografii korozivzdornych oceli. V tivodu teoretické
Casti je kratce shrnuta historie metalografie. Nasledné¢ jsou zde shrnuty zdkladni
poznatky o metalografii, zplisobu a metodach ptipravy vzorkli pro néaslednou analyzu
struktury. Jsou zde také rekapitulovany metody pro zkouméni makrostruktury
a mikrostruktury materiald se zvlaStnim zamétenim na korozivzdorné oceli. V reserSni
¢asti jsou shrnuty nejnovejsi poznatky tykajici se studovani struktury materialt
metodami metalografie. Ukolem praktické &asti bylo nalézt vhodné sloZeni leptadla
pro vyvolani struktury korozivzdornych oceli, aby bylo dosazeno kvalitnich a hlavné
reprodukovatelnych vysledkii.

ABSTRACT

This thesis deals with metallography of stainless steels. At the beginning
of theoretical part the history of metallography is shortly summarized. Then the basic
knowledge about metallography, ways and methods of preparing samples
for subsequent analysis of structure are resumed. There are also summarized methods
for examining the macrostructure and microstructure of materials with a particular focus
on stainless steels. The literary-search section summarizes recent advances in the study
of the structure of materials using methods of metallography. The task of the study was
to find suitable composition of etchant to reveal the structure of stainless steels in order
to achieve high quality and especially reproducible results.
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1. UVOD

1.1. Vyznam metalografie korozivzdornych oceli

Metalografie je obecné nauka o vnitini struktufe kovovych materiali. S vyvojem
novych materialt se pole pisobnosti jejich metod rozsifilo o dal$i materidly, jako jsou
keramika nebo polymery. Vyuziti kovovych materiali v konstrukénich a progresivnich
odvétvich je i pfes zvysujici se pocet aplikaci polymernich materidlii vyznamné a stale
se zvysuji naroky na jejich vlastnosti. [1]

Korozivzdorné oceli patii mezi uslechtilé, legované oceli se zaru¢enym chemickym
slozenim. Vyrabi se tvafenim, litim nebo praskovou metalurgii. Zejména v chemickém
primyslu a energetice je vyuziti korozivzdornych oceli jako konstrukéniho materidlu
¢asto jedinym moznym feSenim. Korozivzdorné oceli se aplikuji pfedevSim za tcelem
zvySeni technickych parametrii technologickych zafizeni, ¢imz je mozné zarucit
dlouhodobou Zivotnost a zlepsit bezpecnost provozu. [2]

Vysoce legované oceli mezi, které patii i oceli korozivzdorné Ize klasifikovat podle
nckolika riznych kritérii. Podle sloZeni, mikrostruktury nebo aplikace. Nejjednodussim
zpusobem jejich klasifikace je podle chemického slozeni. Za ucelem ziskani urcitych
specifickych vlastnosti jsou do Zeleza ptidavany razné legujici prvky. Legurou
rozhodujici o zafazeni konkrétni oceli do této kategorie je chrom. Dal§imi vyznamnymi
legurami jsou uhlik, mangan, kiemik, nikl, molybden, méd’, hlinik, titan atd. Funkce
jednotlivych prvki jsou popsany v teoretické ¢asti této bakalarské prace. [3]

Vyzkum struktury mé nejen teoreticky, ale i prakticky vyznam a je zdkladem nauky
o kovech. Se znalosti struktury Ize hodnotit kvalitu vyroby, procesy jejich zpracovani
nebo posoudit vhodnost materialu pro jednotlivé aplikace. Metalografie také umoziuje
pomoci zkouméni makro- a mikrostruktury a jejich vlivu na mechanické vlastnosti
materidlu tyto vlastnosti zlepSit a pfipadné odhalit pfiiny selhani v praxi aplikovaného
materialu. [4]

Diky slozitosti mikrostruktury korozivzdornych oceli, kterd je dana mmnoZstvim
legujicich prvkil, je slozité najit vhodny postup pro vyvoldni struktury. Vyzkum
struktury jednotlivych druhii korozivzdornych oceli se vlivem rozdilnosti jejich sloZeni
podstatné lisi a nelze najit univerzalni leptadlo pro vSechny korozivzdorné oceli. Cilem
této bakalafské prace bylo podat souhrn informaci podstatnych pro tuto oblast
metalografie a nasledné optimalizovat postup aupravit slozeni leptadla pro kvalitni
a reprodukovatelné naleptani struktury austenitickych oceli DIN 1.4301 a DIN 1.4404".

1.2. Struktura korozivzdornych oceli

Zakladnim experimentdlnim materidlem pouzivanym pii feSeni predkladané prace
jsou austenitické korozivzdorné oceli DIN 1.4301 a DIN 1.4404. Pro pochopeni jejich

' Oceli maji ekvivalenty dle CSN 17 240 resp. 17 349 (CSN EN 10027-2/42 0928/). [5]



zafazeni je tfeba alespoil v minimalni mife definovat hlavni skupiny korozivzdornych
oceli.

Korozivzdorné oceli mizeme podle typu mikrostruktury rozdélit na austenitické,
feritické, austeniticko-feritické a martenzitick¢, duplexni a precipitacné¢ vytvrzené
(Obrazek 1) [6]. Princip odolnosti téchto materidlli elektrochemické atmosférické korozi
spociva v existenci velmi tenké (tlouStka maximalné desitky nanometrll) vrstvy oxidu
chromitého. Aby mél oxid ochranné vlastnosti, musi byt vrstva souvisla. Tato situace
nastava az pii urcitém obsahu chromu rozpusténého v krystalové miizi Zeleza. Obecné
je udavano, ze podminkou korozivzdornosti je obsah chromu alespon 11 %. [7].

Obrazek 1: Mikrostruktura a) austenitické, b) feritické, c) austeniticko-feritické, d)
martenzitické a e) precipitacné vytvrzené korozivzdorné oceli. [8, 9, 10, 11, 12]

Austenit je intersticialni tuhy roztok uhliku v y-zeleze. Jedna se o nemagnetickou
fazi, ktera je stabilni v zavislosti na obsahu uhliku v rozmezi teplot 738°C az 1495°C
(pro cisté zelezo od 912 °C do 1 394 °C). V tomto intervalu teplot se méni krystalicka
miizka zeleza z prostorové centrované (BCC) na plosné centrovanou (FCC), kterd ma
koordinacni ¢islo K12, elementarni krystalova buiika obsahuje 4 atomy Zeleza (v miizce
BCC obsahuje elementarni buiika jen 2 atomy) [13]. Jedna se o miizku s nejtésnéjSim
usporadanim s koeficientem plnéni 74,05 %. Nejhustéji obsazené roviny jsou {111},

nejhustéji obsazené smeéry jsou <110>. Rentgenové difrakéni spektrum (X-ray

diffraction, XRD) je uvedeno na obrazku 2. Diky pfitomnosti niklu je mozné



austenitickou strukturu udrzet i pii pokojové teploté. Krystaly austenitu jsou svétle Sedé
barvy, m¢kké, houzevnaté a tvarné. [14]
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Obrazek 2: XRD spektrum ¢istého austenitu a po jeho nasyceni uhlikem. [15]

Austenitickd faze je u austenitickych oceli stabilizovdna obsahem niklu, bézné
austenitické oceli obsahuji kolem 18 % chromu a8 % niklu, tyto oceli nemaji
magnetické vlastnosti. Hlavnim legujicim prvkem feritickych oceli je chrom. Protoze
tyto oceli neobsahuji nikl, maji feritickou mikrostrukturu, kterd je pro oceli pfi béZné
teploté stabilni. Martenzitické oceli jsou chromové oceli s vy$§im obsahem uhliku, diky
némuzZ je tyto oceli mozné vytvrdit (kalit). Duplexni korozivzdorné oceli maji strukturu
Castecné feritickou 1 austenitickou. Precipitacné vytvrzené oceli mohou mit strukturu
feritickou nebo martenzitickou. Obsahuji ptimési prvki jako je méd’ nebo hlinik, které
tvofi precipitaty intermetalickych sloucenin. Ty maji nekoherentni fazové rozhrani,
které brzdi pohyb dislokaci. Tim se zvySuje mez kluzu, tedy i odolnost vici plastické
deformaci. Rikame, e material je vytvrzen. [6]

Austenitické a feritické oceli se vyznacuji mekkou a tvadrnou mikrostrukturou, proto
je jejich metalografickd pfiprava vétSinou obtiznid. U austenitu mize bchem fezani
a brouseni vzorkil dochazet k mechanickému vytvrzovani, zaroven je obtizné zbavit se
deformaci a Skrabancti, aby mohla byt pozorovana struktura spolu s dal§imi prvky, jako
jsou karbidy nebo oxidy. Ptiprava vzorkii martenzitickych oceli je jednodussi, ale musi
byt vénovana veétsi pozornost kiehkym karbidiim, které se velmi snadno poskodi. [6]
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Obrazek 3: Schaefflertv konstitu¢ni diagram [16]

V tabulce 1 je popsan vliv nékterych legujicich prvkii na vlastnosti korozivzdornych
oceli. Vliv dalSich prvkl na vlastnosti korozivzdornych oceli je popsan v pfiloze

(Tabulka A).

Tabulka 1: Vliv nékterych legujicich prvki na vlastnosti korozivzdornych oceli. [3]

Uhlik (C)

ZvySuje pevnost atvrdost tuhého roztoku, zlepsSuje kalitelnost.
V Zeleze se rozpousti za vzniku feritu nebo austenitu, pfi vétSim
obsahu vytvafi karbidy (cementit — Fe;C).

Chrom (Cr)

Zvysuje odolnost vici korozi a vysokoteplotni oxidaci. Nepatrné
zvySuje pevnost a tvrdost tuhého roztoku a kalitelnost. S uhlikem
tvofi  karbidy, které =zlepSuji odolnost Vvu¢i  opotiebeni
a otéruvzdornost a zlepsuji pevnost za vysokych teplot.

Nikl (Ni)

Umoznuje existenci austenitické faze za laboratorni teploty. Mirné
zlepsuje pevnost atvrdost tuhého roztoku a zlepSuje kalitelnost.
S uhlikem nevytvaii karbidy.

Mangan (Mn)

ZvySuje pevnost atvrdost tuhého roztoku, zlepSuje kalitelnost.
S uhlikem tvoii karbidy. Plsobi proti kiehkosti zplisobené obsahem
siry (FeS), vytvofenim sulfidu manganatého (MnS). Vyssi obsah
manganu u austenitickych oceli zlepSuje odolnost vii¢i opotiebeni
a otéruvzdornost.
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1.3. Historie metalografie

Metalografie jako metoda potiebna predevSim pii vyrobé a vyzkumu materidl je
prakticky vyuzivana uz vice nez 120 let. Za tuto dobu byla vyvinuta a v praxi
aplikovéana na téméft vSechny materidly. [1]

René-Antoine Ferchault de Réaumur (1683 — 1757) pouzil metodu leptani
makrostruktury k rozliSeni druh@i oceli. Na konci 18. stoleti Sven Rinmann
(1720 — 1792) tuto metodu popsal ve své knize On the Etching of Iron nad Steel. [1]

Za zakladatele metalografie je povazovan Henry Clifton Sorby (1826 — 1908,
Obrazek I), ktery se narodil ve Woodbournu ve Velké Britanii. Byl to amatérsky védec,
ktery se zabyval hlavné geologii, stal se prikopnikem nového odvétvi geologie -
mikroskopické petrografie. Jednalo se o mikroskopické vysetfeni velmi tenkych ¢asti
minerald. Metodu zkoumani materiali mikroskopem se snazil aplikovat i do jinych
védeckych odvétvi. [17]

Podafilo se mu ziskat prvni opravdovou mikrostrukturu. V roce 1863 pfipravil
vzorek Bessemerovy oceli, pouzitim prepara¢nich metod a nékolika kroki, které byly
velmi podobné tém, které se pouzivaji v soucasnosti. Nejprve vzorky brousil
smirkovym papirem od nejhrubs$iho az po nejjemnégjsi, poté lestil oxidem zelezitym
(Fe;Os, pouzivany pro primyslové lesténi), poté leStici Cerveni (Fe,O3;, vyuZivany
k lesténi pti vyrob¢ Sperki). [6]

V roce 1887 publikoval knihu On the Microscopical Structure of Iron and Steel, kde
predstavil ,,pfirodni tisk®, jednalo se o inkoustové otisky oceli naleptané stfedné silnou
kyselinou dusi¢nou. [1]

Obrazek 4: Piivodni vzorek pripraveny H. C. Sorby v roce 1863. [6]
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2. TEORETICKA CAST

Pfed samotnym studiem struktury materidlu je potieba piipravit reprezentativni
vzorek. Pro vhodné vyvolani struktury byla vyvinuta fada metod. Prvni fazi této
ptipravy je preduprava povrchu pied leptanim. Tato fdze zahrnuje brouseni a leSténi
povrchu a je nezbytnd pro spravnou funkci leptadel, které se pro vyvolani struktury
vyuzivaji. Dalsi fazi je tedy leptani. Zpisob leptani a volba leptaciho roztoku se odviji
od pfedmétu studia, tedy zda se jednd o prvek makrostruktury nebo mikrostruktury
a zavisi také na vlastnostech konkrétniho prvku.

Zékladni metodou pro studium struktury materidlu je svételna mikroskopie, ktera je
zalozena na pozorovani odrazeného svétla od roviny vzorku svételnym
metalografickym mikroskopem. Vyuzitim této metody lze pozorovat prvky struktury
o rozmérech fadové 0,1 pm aZ 1 mm, tedy se zv&tsenim cca 100 az 2 000x% [1]

2.1. Priprava metalografického vybrusu

Velmi dilezitou ¢asti strukturni analyzy povrchu vzorkl je jejich spravna uprava
pfed samotnym leptanim, ¢i jinou metalografickou metodou. Nevhodné pfipraveny
vzorek miize vést k nespravnému vykladu. Néaroc¢nost na pfipravu vzorkll zavisi
na pozadované kvalité. VétSina vzorkth nemusi mit publikovatelnou kvalitu pro analyzu
struktury, jemné Skrabance vzniklé béhem leSténi tedy obvykle interpretaci struktury
neomezuji. [1]

Pro spradvnou charakterizaci materidlu je vhodné piipravit vétsi mnozstvi vzorkd,
jejichz ptesny pocet se odviji od velikosti a charakteru studované soucastky. Obecné lze
fici, Ze vzorkli musi byt prave tolik, aby byl ziskan statisticky spolehlivy popis kvality
materidlu a cena nakladii zaroven nebyla pfehnané¢ vysoka. [1]

K provadéni fezii korozivzdornych oceli se vyuzivd karborundovych nebo

korundovych kotouct. Pasové pily jsou pro fezani korozivzdornych oceli nevhodné,
protoze dochazi k deformacim, ty 1ze odstranit delSim brousenim. [6]

Jednotlivé vzorky oceli jsou nasledné zalisovany do pryskyfic pomoci lisovani
za horka nebo zalitim vzorku do pryskyfice za studena. Lze vyuzit také epoxidovych
pryskyfic, které se poté vytvrzuji v pickach nebo uzit upinacich desticek. [6]

-
=
=
-
-
=

Obrazek 5: BéZné mechanické upinaci desticky. [3]

* Na zakladé vinové délky svétla Ize vypocitat podle vztahti uvedenych napi. v [1] nejvy3si mozné
efektivni zvétSeni pii pouziti imersniho objektivu a modrého svétla o hodnoté 1750%. VEtsi hodnoty jsou
Jiz tzv. mrtvé zvétSeni, bez znazornéni dalSich detailt.
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2.1.1. BrousSeni a le§téni

Nutnost brouseni a lesténi vzorku vyplyva z omezené hloubky ostrosti optické
mikroskopie, ktera u nejlepSich mikroskopt dosahuje hodnoty 0,2 um. Jedna se
o vertikdlni vzdalenost objektl nejbliZe a nejdale umisténych od objektivu, které se jeste
jevi jako ostré pii stejné poloze stolku. [18]. Z toho vyplyva, Ze je potieba zajistit
co nejhladsi povrch.

Dals$im diivodem pro brouSeni je nutnost odstranéni vrstvy materialu ptilehlé fezu,
nebot' ta je zatizena znaCnou plastickou deformaci, n¢kdy dochéazi k tepelnému
ovlivnéni, vydroleni ¢astic apod. Béhem brouSeni dochéazi k postupnému odstraiiovani
této defektni oblasti. Pii brouseni je vzorek sice také naméahan, avSak diky postupnému
zjemnovani zrna dochazi k odstranéni defektni vrstvy pfi stale mensim namahani
materialu brusnym kotoucem.

Na rozdil od brousSeni, pfi lesténi jiz nedochazi k ibéru materidlu, povrchové vrstva
po poslednim stupni brouseni je plasticky deformovéana a zbyly reliéf je prakticky
rozetten do dokonalé roviny.

Béhem brouseni a lesténi dochazi ke vzniku Beilbyho vrstvy. Jde o amorfni vrstvu,
kterd vznikla plastickou deformaci povrchu béhem brouseni. Tato vrstva lze odstranit
behem leptani [19].

Pro brouseni se vyuZzivaji brusné papiry, kde brusivo tvoii korund nebo karbid
kfemiku (SiC). Lestici platna se vyrabéji z ptirodnich materiald jako je hedvabi a vlna
nebo z uméle vyrobenych jako je polyester nebo neopren. Ptiprava vzorkl s vyuzitim
brousicich zafizeni muze probihat manudlné, existuji vSak i zafizeni, kterd pracuji
automaticky. Specialnim ptipadem je elektrolyticke lesténi, kdy dochdzi k anodickému
rozpousténi materialu z povrchu vzorku v elektrolytickém ¢lanku. [20]

WYV W

Velikost zrna brusného materidlu se tidi podle nékolika systémi. Mezi nejbéznéjsi
patii CAMI (Coated Abrasive Manufacturers Institute, Institut vyrobci brusnych
povlaki) pusobici v USA, v Evropé to je FEPA (Federation of European Producers
of Abrasives, Federace evropskych vyrobcli brusiva), ten odpovida také normam
ISO 6344. Tyto normy stanovuji tzv. ,,P“ tfidy. Cislo za pismenem P udava mnozstvi
brusného materialu, které projde sitem se specifickou velikosti ok. Jedna se o pocet ok
takového sita, které protne usecka o délce jednoho palce, uddva ciselné zatrazeni
abraziva v této soustave. [21]

Tabulka 2: Porovnani oznaceni ISO a FEPA s primérem c¢astic brusiva v pm. [21]

ISO/FEPA Primér ¢éstic ISO/FEPA Primér ¢éstic
oznaceni zrnitosti [um] oznaceni zrnitosti [um]
P220 68 P600 35,8
P320 46,2 P800 21,8
P400 35,0 P1200 15,3
P500 30,2 P2500 8,4
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U austenitické struktury je potieba zohlednit moznost deformace a tvareni
za studena. U SiC brusnych papiri mize nepfiméfenym tlakem dochdzet k transformaci
austenitu na martenzitickou strukturu vlivem mechanickych deformaci. [6]

Vzorek by mél byt udrZzovan stale chladny, smér brouseni by mél byt stile soubézny
a pii prechodu na dal$i stupen brouseni by mél byt vzorek pootoc¢en o 90 °. Obrazek 6
ilustruje Skrabance zplsobené brousenim a lesténim v kazdém kroku piipravy vzorku.
[22]

Zrnitost 240 Zrnitost 400

s v

Letmestel L nl

t
1

Zrnitost 600 6-pm diamond 1-pm diamond Koloidni oxid kiremicity

Obrazek 6: Vzhled povrchu v jednotlivych krocich pripravy vzorku austenitické oceli,
zvétSeni 90 x. [1]

Pro lesténi se vyuzivaji latkové kotouce s riznymi drsnostmi. Tyto kotouce je tieba
udrZovat neustale ¢isté a zabranit kontaminaci prachem, ktery mliZze zptisobit poSkrabani
vzorku. Kotou¢ je tfeba navlh¢it lubrikantem, ten miZe byt na bazi vodni nebo
alkoholové, avsak vzorek na kotouc¢i nesmi ,,plavat®. Idedlni pocet otacek pro lesténi je
150 ot/min, nejprve volime vétsi tlaky, které postupem zeslabujeme. Pii lesténi
latkovymi kotouc¢i se vyuzivaji diamantové pasty nebo spreje s riznymi drsnostmi.
Vhodné poc¢ateéni mnozstvi diamantové pasty pro lestici disk o priméru 200 mm je 1 g,
kazdé 2 — 3 minuty by mélo byt doplnéno 0,5 g pasty. [6]
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2.1.2. Elektrolytické leSténi

2.1.2.1. Principy procesu

Principem elektrolytického lesténi je elektrolyticky dé&j, kdy je lestény vzorek
zapojen jako anoda ve vhodném leSticim elektrolytu. Katody jsou nerozpustné
a vétsinou jsou tvoreny korozivzdornymi ocelemi, n¢kdy je katodou vodivd vana
naplnénd elektrolytem. K lesténi dochédzi po dosazeni urcit¢ho potencidlu na limitnim
proudu. To znamend, ze nejprve musi vzniknout vrstva soli, kterd vyrovna nerovnosti,
poté dojde k poklesu proudové hustoty, kterd je zaznamenand na polarizacni kiivce.
V okamziku, kdy se pod vrstvou soli vytvari porézni oxid, zac¢iné proces lesténi. [22]

Elektrolytické lesténi je ovliviiovano ftadou faktor, které maji vyrazny vliv
na vysledek jako je teplota 1azné nebo mira piedchozich mechanickych tprav. Mezi
dalsi proménné, ovliviiyjici vysledky elektrolytického lesténi patii naptiklad plocha
lesténého povrchu, orientace vzorku a katody v lazni a vybér materidlu katody. Dale
pomér povrchu katody a anody a jejich vzdjemnéd vzdalenost, slozeni vzorku vcetné
necistot, stari elektrolytu a mozné zmény slozeni. [1]

Tento zplsob lesténi je vhodny zejména pro feritické oceli, které velmi snadno
podléhaji deformaci béhem mechanického lesténi. [6]

Nejcastéji vyuzivanym lesticim elektrolytem pro korozivzdorné oceli je smés etanolu
(95%, 700 ml), destilované vody (90 ml), 2-butoxyethanolu (100 ml) a kyseliny
chloristé (60%, 78 ml). Leptani je tfeba provadét pii teploté 20-30 °C, za pouziti napéti
15-20 V, proudu 0,2-0,3 a po dobu az 120 s. Pro austenitické oceli je vhodny roztok,
ktery se sklada z ledové kyseliny octové (950 ml) a kyseliny chloristé (60%, 50 ml). [6]

Pro spravné provedeni elektrolytického lesténi je zapotfebi urcit spravné napéti,
pii kterém leSténi probihd. To lze zjistit z grafu zavislosti proudové hustoty
na vkladaném napéti.[1]

Na obrazku 7 lIze vidét prubéh zavislosti proudové hustoty na vkladaném napéti
typické pro leptaci roztoky tvofené minerdlni kyselinou ve viskoznim organickém
roztoku, kdy vznikd iontovy film. K lesténi dochazi v rozmezi napéti, odpovidajici
oblasti C-D. V oblasti A-B, tedy pfi nizkém vkladaném napéti, dochéazi k selektivnimu
naleptavani hranic zrn anehomogenit povrchu av oblasti vysokych napéti (D-E)
dochazi k pittingu a k vyvoji plynu. Optimalni lesténi probiha pii napéti odpovidajici
bodu C. [1]
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Obrazek 7: Graf zavislosti proudové hustoty na vkladaném napéti pro roztoky pouZivané
béhem elektrolytického lesténi. [1]

Univerzalni elektrolyt pro vSechny druhy korozivzdornych oceli neexistuje z divodu
jejich rozmanitosti. Roz$itené jsou dva druhy, které 1ze jednoduse rozdélit podle obsahu
Sestimocného chromu. U elektrolytu obsahujiciho Sestimocny chrom dochdzi k jeho
redukci na chrom trojmocny, proto je ho po urcité dobé nezbytné zlikvidovat a nahradit
roztokem novym. Elektrolyty neobsahujici Sestimocny chrom jsou stalé, po urcité dobe
je vSak zapotiebi upravit jejich slozeni a odstranit kal, ktery je tvofen nerozpustnymi
solemi kovt, které byly ze vzorku odleptany. [22]

Mezi vyhody elektrolytického lesténi patii jeho kvalita, kterd odpovida nejlepSimu
moznému vyleSténi mechanickou cestou, povrch je bez Skrabancii a deformaci
zpiisobenych fezdnim a brousenim. Je to metoda vhodna pro materialy, které je obtizné
lestit mechanicky a pro laboratofe, které zkoumaji stale stejny material a provozni
podminky jsou neménné. VyuZitim elektrolytického lesténi se zkrati Cas potfebny
pro pfipravu vzorku a stejny elektrolyt potiebny pro lesténi lze pouzit pro leptani
pfi pouziti 10% napéti, které je potfebné pro leSténi. [1]

Obrazek 8: Struktura naleptana pomoci elektrolytického leptani. (Leptadlo 60% HNO;,
40% H,0, platinova katoda, zvétSeni 500x) [3]
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Nejvétsi nevyhodou je, ze nekteré elektrolyty jsou jedovaté, ziravé a mlzou byt
i vybusné a je tfeba hledat vhodné podminky, aby bylo dosazeno optimalnich vysledkii.
Nejlépe je tato metoda vyuzitelnd pro Cisté kovy a homogenni (jednofazové) slitiny.
Lesténi vicefazovych slitin je obtizné, kvili rozdilim rychlosti lesténi jednotlivych
slozek (pokud je druhd faze vzhledem k matrici anodickd, bude atakovana piednostné,
pokud je vzhledem k matrici katodickd, bude pifednostné napadana matrice). Vyskytly
se také ptipady, kdy byl povrch elektrolytickym lesténim pasivovan a bylo tedy obtizné
jej leptat. [1]

2.1.2.2. Vybaveni

Zatizeni pro elektrolytické leSténi jsou pomérné jednoduchd. Vhodna velikost vzorki
se pohybuje vrozmezi 1 az 6,5 cm” Kvili nutnosti méfit proudovou hustotu je
nezbytné méfit povrch vzorku, néktera zafizeni se tomuto vyhybaji pouzitim clony
masky, kterou je vzorek sevien. Plocha povrchu je tedy neménna a proudovou hustotu
lze stanovit jednoduchym sledovanim proudu pii zménéch napéti. V zatizenich, kde je
vzorek zcela ponoten do elektrolytu je obvykle nezbytné k zakryti ¢asti povrchu pouzit
izola¢ni pasku, barvu apod. [22]

Jako zdroj vétSinou slouzi zdroj usmérnéného napéti s hodnotou do 100 V. (Pti
vysSich hodnotdch napéti je zapotfebi zafizeni vyzkouSet, abychom se vyhnuli
napétovym vykyvim). Abychom se vyhnuli nezadoucim leptacim efektiim, je zapotiebi
moznost vzorek z elektrolytu rychle a bezpe¢né vyjmout, Casto se stale prochdzejicim
proudem. Pfistroj musi umoziovat michani, ¢imz se zajisti vhodna rychlost
promichévani elektrolytu, kterd je specificka pro jednotlivé roztoky. Komora pro lazeii
musi byt z korozivzdorného materialu, jednoduse vypustitelna a omyvatelna. [1]

Obrazek 9: Elektrolyticka lesticka firmy Struers - Lectropol. [20]
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Tabulka 3: SloZeni typickych elektrolyti pro lesténi. [22]

SloZeni (hm %) Proudovi hustota (A m™) Teplota (°C)

Kyselina citronova 55 — 60% (8 aZ 65)-10° 60 az 90
Kyselina sirova 15 — 20%
Voda zbytek

Kyselina fosfore¢na 30% 180-107 50
Kyselina sirova 60%
Voda 10%

Kyselina fosforecna 42% (10 az 60)-10? 90 az 150
Glycerin 45%
Voda 13%

2.2. Makrostruktura

Makroskopické zkousky jsou béznou soucasti kontroly kvality a vyzkumnych studii.
Obvykle pifedchazeji zkoumani mikrostruktury, v oblasti kontroly kvality vSak
predstavuji dilezité¢ kritérium. Tyto metody umoziuji odhalit odchylky od normy,
lokalizovat problémova mista a v nckterych piipadech i urcit, jak byla soucastka
vyrobena. Existuji metody destruktivni a nedestruktivni. Mezi destruktivni zkousky
patii naptiklad makroskopické leptani, kontaktni kopirovani, trhani, vyvolani priabéhu
vlaken atd. Mezi nedestruktivni zkousky patii vizudlni, penetracni (kapildrni),
magnetické praskova atd. [1]

Na makrostrukturu ma vyrazny vliv tuhnuti daného materidlu a metody zpracovani
za horka a za studena, které byly pii vyrobé pouZity. Stejny materidl mize vykazovat
rozdily v makrostruktute, zplisobené metodou liti, velikosti ingotli a jejich tvarem.
Vyrazny vliv ma také pouZiti netradicnich zplsobi liti jako je plynulé liti, odstredivé
odlévani, dale elektrostruskové pretavovani nebo izostatické lisovani za horka. [1]

2.2.1. Leptani makrostruktury

Pravdépodobné nejvice informaci o makrostruktufe lze ziskat pomoci leptani
povrchu vzorku daného materidlu. Neobvyklosti pozorované na leptaném vzorku lze
studovat pomoci trhani nebo pfipravenim metalograficky vyleSténych vzorkl. Leptani
makrostruktury pficn€ nebo podélné orientovanych vzorkl fezli vici ose tepelného
zpracovani umoznuje vyhodnotit kvalitu pomérné velké oblasti rychle a efektivné. [1]

Leptanim makrostruktury Ize odhalit segregaci karbidl, legujicich prvka, struktury
vzniklé zpeviiovanim, velikosti zrn, deformace struktury a jiné nedokonalosti a defekty
struktury. [1]
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2.2.1.1. Leptani makrostruktury roztoky kyselin

Prvni leptadlo pro ocel na bazi kyseliny bylo vyvinuto Waringem a Hofammanem
a obsahovalo kyselinu chlorovodikovou, sirovou avodu v poméru 9:6:1. Prestoze
pouzitim tohoto leptadla nebylo dosazeno pozadovanych vysledki, dalsSim zkoumanim
byl vyznam leptani roztoky kyselin potvrzen. Leptani muze byt provadéno ihned
po ufezéni vzorku, ale lepSich vysledkii je dosahovano po jeho brouseni a leSténi,
hlavné pfi pouziti leptadel pfi laboratorni teploté. [23]

Kazd¢ leptadlo by mélo spliiovat nékolik zékladnich kritérii, mélo by byt pouzitelné
na veétsi Cast materidli, mélo by umoziovat vyvoldni vice druhd strukturnich
charakteristik a nepravidelnosti, ddle by mélo mit jednoduché alevné slozeni. Jeho
pfiprava by méla byt jednoduchd, mélo by byt stabilni, s moznosti skladovani
a neprodukovat skodlivé plyny. [1]

S vy$$im obsahem piimési roste také stupen segregace a tim se stupnuji problémy
pti leptani. Leptadlo odhaluje strukturu segregované faze, matecné faze je vyleptavana
a muizou na ni byt vyleptany také dulky. K rozliSeni, zda se jedna o pitting v dasledku
ptitomnosti nekovového vmeéstku nebo segregovanou fazi a karbidy, je potieba ptipravit
dalsi vzorek, ktery je kaleny aznovu leptany. Pokud se pitting objevil v dusledku
obsahu nekovového vméstku, bude pfitomny na obou vzorcich a ve stejném stupni. [1]

Pomoci leptani makrostruktury Ize pomérné snadno zjistit soucinitel stejnorodosti
kovl aslitin pomoci vyvolani detailu struktury vyplyvajicitho z tuhnuti a zpracovani,
chemické homogenity, nesoudrznosti vzniklé pfi tuhnuti ¢i zpracovani, nebo pomoci
vyvolani struktury svafované casti nebo tepelné ovlivnéného pasma. Strukturu
vyplyvajici z tuhnuti a zpracovani kovu aslitin lze nejlépe odhalit pomoci leptani
horkym roztokem kyselin, zbylé pii bézné laboratorni teploté. [1]

2.2.1.2. Leptadla s obsahem médi pro vyvolani primarni struktury

Tato ¢inidla byla vyvinuta pfedev§im kvili vyvolani fosforovych a uhlikovych
vmeéstkil a dendritické struktury. To bylo problémem ptevazné v dobé, kdy byla
nejvyuzivanéj$i oceli ocel Bessemerova, ta byla pozdgji nahrazena ocelemi jinymi
a vytlacena do ustrani. V posledni dob¢ byla vyvinuta leptadla s obsahem médi, kterd
se pouZzivaji pfedev§im ke studiu deformace struktury v namahaném materialu. [1]

2.2.1.3. Leptadla pro vyvolani deformace struktury

Prvnim leptadlem pro odhaleni deformace struktury zeleza a jeho slitin byl Fryetv
roztok, ktery se sklada z 5 g chloridu méd’natého, 40 ml kyseliny chlorovodikové, 25 ml
etanolu a30 ml vody. [24] Tato metoda byla publikovana vroce 1921 astala se
zékladem pro vétSinu leptadel, jejichz sloZzeni bylo v podstaté¢ pouze modifikaci
puvodniho Fryeova roztoku. Vysledkem bylo vyvolani deformacnich ¢ar ve struktuie
zeleza a oceli pouzitim mikroskopického a makroskopického leptani. Diky této metodée
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bylo mozno pozorovat svétld atmava pasma, kterd odpovidala deformacim,
zpusobenym smykovym namahanim daného materialu. [1]

2.3. Mikrostruktura

Znacnou dtlezitost pii charakterizaci struktury materiali mé analyza mikrostruktury.

2.3.1. Leptani

Pro velkou ¢ast materidll je jedinou metodou pro vyvolani mikrostruktury metoda
leptani. Nejbeéznéjsi je leptani chemické, velmi Casté je také leptani elektrolytické, dale
potenciostatické nebo anodické. Leptani je v podstat¢ kontrolovana koroze, ktera je
zpusobena rozdilnym potencidlem mezi dvéma povrchy. Elektrolytickd aktivita je
zpusobend mistni fyzikalni a chemickou riznorodosti, kterd zpiisobi, Ze nekteré slozky
struktury se v urcitych leptacich podminkach chovaji jako anody jiné jako katody. [1]

Chemickym leptanim lze dosdhnout metalografického kontrastu bud’ rozliSenim
krystal nebo naleptanim hranic zrn nebo fazi. Rozlisit krystaly je umoznéno diky
skute€nosti, Ze jednotliva zrna jsou naleptavana riiznou rychlosti kvili jejich rozdilné
orientaci. [1]

Chemicka leptadla se obvykle skladaji ze tfi komponent. Prvni je korozivni ¢inidlo,
vétSinou se jedna o kyselinu chlorovodikovou, sirovou, fosfore¢nou nebo octovou. Dalsi
slozkou je modifikator, ktery omezuje ionizaci. Jako modifikatory se vétSinou pouZzivaji
alkoholy nebo glycerin. Posledni slozkou je oxida¢ni Cinidlo, vétSinou se jedna
o peroxid vodiku, Fe* nebo Cu**. V nékterych leptadlech jedna ze slozek ma funkce
dvé, naptiklad kyselina dusi¢na v nitalu. Pfi elektrolytickém leptani slouZi jako oxidaéni
¢inidlo proud. Oxida¢ni €inidlo ma v elektrolytu dualezitou funkci, protoze pfijima
elektrony, ¢imz Ize béhem rozpousténi materialu kontrolovat oxidaci. [1]

2.3.1.1. Princip

Béhem leptani se atomy povrchu, ktery se v pfitomnosti leptaciho roztoku chovaji
jako anoda, pfevadi do roztoku ve formé kationtli. Cely proces zacind vystoupenim
atomu na povrch kovu (1).

Mmﬁ'ika —> Mpovrch- ( 1 )

Pomoci iontovych dipdlovych sil se na tyto atomy vazou molekuly vody, atom ztraci
nékteré valencni elektrony a vznikly kation kovu je hydratovan (2).

Mpoyech — M;’q+ +ne”. 2)

Kdyz je kation kovu zcela hydratovan, uvoliuje se z povrchu do leptaciho roztoku.
Nékteré¢ kovy s leptacim roztokem timto zpisobem nereaguji. Namisto hydratovanych
iontl vznikaji interakci s leptacim roztokem komplexy nebo relativné nerozpustné
slouceniny daného kovu, které se mohou usazovat na povrchu kovu. [1]
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Utinnost leptadla ovlivituje pofadi, v jakém jsou jednotlivé slozky michany, ¢istota
téchto chemikalii a zmény, které se odehravaji vlivem starnuti. Pfidavkem rGznych latek
1ze ovlivnit ionizace nebo rozklad ucinné latky, ale funkce jednotlivych slozek vétSinou
nelze presné rozlisit. [1]

2.3.2. Zkoumani struktury korozivzdornych oceli

Korozivzdorné oceli jsou slitiny na bazi zeleza. Jsou vyrabény litim i tvafenim
v Sirokém rozsahu sloZeni i forem mikrostruktury. Podle chemického slozeni je lze
rozdélit na oceli feritické, austenitické, precipitacné vytvrzené a austeniticko-feritické
korozivzdorné oceli. [1]

Diky vétsimu obsahu chromu (12 — 30 %), niklu (aZ 30 %) a manganu (do 24 %)
vykazuji zvySenou odolnost vici korozi. Podle chemického slozeni je rozdélujeme na
oceli chromové, chromniklové a chrommanganové. Nejvétsi vliv na odolnost téchto
oceli mé chrom, ktery zajist'uje pasivitu. [22]

Slozitost jejich mikrostruktury je zvySena obsahem dalSich legujicich prvki, jako
jsou Mo, Ti, Nb nebo N a tepelnymi Upravami, napiiklad svafovanim. Protoze kazdy
z legujicich prvka ovliviiuje chovani oceli pii lesténi a dalSich Upravach je vyvolani
struktury korozivzdornych oceli velmi specifické. [1]

Ve struktufe korozivzdornych oceli se krom¢ austenitické a feritické faze objevuje
také sigma faze (o-faze) a delta ferit (d-ferit). Sigma faze je kiehka intermetalicka faze
o formalnim vzorci FeCr, kterd je typickd pro chromové oceli. Je stabilni pfi teplotdch
530 - 830 °C, pii teplotach nizsich je mozny jeji vyskyt pifi dostatecné rychlém
ochlazeni. SniZuje plasticitu a dynamickou odolnost svarovych spojl. Delta ferit je
intersticialni tuhy roztok uhliku v 8-Zeleze. d-Zelezo je vysokoteplotni modifikace
BCC-Zeleza, ma prostorové centrovanou krystalovou miizku ana rozdil od o-feritu
(a=2,867 A), ma mirné zvétSenou miizkovou konstantu (a = 2,932 A). Je stabilni nad
teplotami 1392 °C [26]. V ternarnim systému je Fe-Cr-C vSak jiz pfi obsahu 20% Cr
oblast jeho stability rozSifena az k laboratorni teploté [22]. Austenitické oceli se vlivem
pfitomnosti delta feritu stavaji feromagnetickymi [27].

2.3.2.1. Zakladni leptaci roztoky pro vyvoldni struktury

Leptadla pro korozivzdorné oceli se vyznacuji vyssi koncentraci kyseliny. Pro
zvyraznéni jednotlivych prvki struktury se Casto vyuziva barevného leptani, nejcastéji
vSak leptani elektrolytického. Korozivzdorné oceli se od nizkolegovanych oceli odliSuji
nékterymi strukturnimi prvky, jako jsou napiiklad druhé faze, tedy delta ferit a sigma
faze a karbidy tvotfené legujicimi prvky s obecnymi vzorci M3C, M»3Ce a MeC, kde M
(kov) ptedstavuje Fe, Cr, Mo apod. [3]
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Tabulka 4: Piehled nejbéznéji vyuzivanych leptadel pro korozivzdorné oceli. [3]

Nazev Slozeni Aplikace
Vilella 1 g kyseliny pikrové Vhodné predev§im pro martenzitické
5 ml HCI a precipitacné vytvrzené oceli.
95 ml ethanolu Zvyraznuje delta ferit, sigma fazi
a karbidy.
Lichtenegger- 20 g NH4SH Zvyraznuje austenitickou fazi
Bloech 0,5 g KHSO3 v duplexnich ocelich. Feriticka faze neni
100 ml H,O napadena. (viz ptiloha, Obrazek II)
Aqua Regia 45 ml HCl1 Vhodné pro austenitické oceli, odhaluje
15 ml HNO; hranice zrn a zvyraznuje dalsi faze, jako
jsou ferit a sigma faze.
Glyceregia 3 dily glycerolu Vhodnd ke zvyraznéni sigma faze
2 -5 dila HCI a karbidu.
1 dil HNO;
Kyselina pikrova | 4 g kyseliny pikrové Vhodné pro vyvolani hranic zrn
a chlorovodikova | 96 ml ethanolu a dvojcaténi. K leptani dochézi diky
5 kapek HCI precipitatim  karbidi chromu na
5 kapek hranicich zrn advojcat. (viz pfiloha
benzalkoniumchloridu | Obrazek III)

2.3.2.2. Povrchové zabarveni ohievem

Pokud je vylestény vzorek na vzduchu zahtivan, povrch se oxiduje. U vicefdzovych
slitin, jako jsou pravé korozivzdorné oceli, se jednotlivé prvky struktury rozdilné
zabarvuji v zavislosti na jejich struktuife. Vyslednou ostrost lze vylepSit lehkym
naleptanim pied samotnym zahfivanim povrchu. BéZné se povrchové zabarveni provadi
pii teplotach 500 — 700 °C po dobu pfiblizné¢ 20 minut. Nejrychleji se vybarvuje
struktura austenitu, pomaleji feritu, nejdéle odolavaji karbidy. Tato metoda je pomérné
dostupnad, ale vyuziva se jen minimalné, zpravidla pro identifikaci fazi. [29, 30]

2.3.2.3. Alkalicka kyanoZelezitanové Cinidla

Vysledkem je barevné naleptani, které se 1i8i v zavislosti na sloZeni a teploté ¢inidla,
na dobé jeho pusobeni aorientaci faze. Z tohoto divodu tato metoda neni pfili§
spolehliva, pokud nejsou podminky leptani pfisné dodrzované. Naleptani struktury vSak
spolehlivé je, proto je tato metoda pomérné vyuzivana. [1]

HexakyanoZelezitan draselny zde reaguje s hydroxidem draselnym, za vzniku
hexakyanozeleznatanu draselného (3):

2 K5Fe(CN)g + 2 KOH — 2 K4Fe(CN)g + HoO + % O, (3)

Kyanozelezitan zde plni funkci oxida¢niho ¢inidla, ale to, zda bude prvek leptan,
zéavisi na odezve na nascentni kyslik nebo pfebytecnou zasadu. [32]
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Alkalicka kyanozelezitanova ¢inidla se v praxi vyuZzivaji k rozliSeni mezi austenitem,
feritem asigma fazi. Naleptani hranic fazi zde vSak neni patrné tak, jak by bylo
napiiklad pfi uziti elektrolytického leptani. [1]

2.3.2.4. Elektrolytické leptani

Elektrolytické leptani méa vyhodu dobré reprodukovatelnosti. Lze pfesné kontrolovat
¢asem, napétim, proudovou hustotou i slozenim roztoku. Pro elektrolytické leptani 1ze
vyuzit vétSinu roztokli pouzivanych pii elektrolytickém lesténi, pokud snizime
aplikované napéti ptiblizné na 1/10 na dobu piiblizn€ nékolik sekund. [1]

Vyhodou elektrolytického leptani je, ze vzorek jiz jednou naleptany lze znovu leptat,
aniz by bylo potieba jej znovu brousit, coz pro chemické leptani neplati. Nékteré
elektrolyty leptaji povrch neselektivng, ale vétSina elektrolytii atakuje specifické Casti
povrchu, coz je vyhodou pro identifikaci fazi, hranic zrn ajinych specifickych ¢asti
struktury. [1]

2.4. Svételna mikroskopie

Svételnd mikroskopie je v soucasné dobé v oblasti metalografie stale nejvyznamné;jsi

vvvvvv

je moznost rozliSeni jednotlivych fazi struktury. [1]

Metalograficky mikroskop se od béznych mikroskopt li§i. Zatimco u béZnych
mikroskopli pozorujeme svétlo proslé pres transparentni materidl, metalografické
vzorky jsou nepruhledné a pozorujeme tedy svétlo odraZené. Existuji dva typy
metalografickych mikroskopt, vertikalni a invertovany (Obrazek 10). U vertikalniho
mikroskopu je vzorek umistén pod objektivem, u invertovaného je vzorek umistén
pozorovanou stranou dold nad objektivem. [24]

~——

Obrazek 10: Metalografické mikroskopy, invertovany (vlevo) a vertikalni (vpravo). [33]
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Jednotlivé  metalografické  mikroskopy maji  své vyhody anevyhody.
U invertovaného svételného mikroskopu muze dojit k poSkrabani povrchu vzorku,
protoze se dotykd stolku mikroskopu. Invertovany svételny mikroskop je vhodny pro
velké vzorky, velikost vzorku pro vertikalni mikroskop je limitovan maximalni
vzdalenosti mezi objektivem a stolkem, vertikdlni mikroskopy maji obvykle i mensi
nosnost nez invertované¢ mikroskopy. U vertikalnich mikroskopti miize byt rovnéz
problém s vyrovndnim roviny vybrusu pro zaostfeni (planparalelita vzorku), coz se fesi
pomoci plasteliny apod. [24]

2.4.1. Svételné zdroje

Pro metalografické mikroskopy existuje mnozstvi vyuzitelnych svételnych zdroji.
Mezi nejbéznéjsi patii nizkonapétova zarovka s wolframovym vlaknem, karbonova,
xenonova a zirkoniova obloukové lampa, halogenova Zarovka nebo rtutova vybojka. [1]

2.4.2. Kondenzorovy systém

Jednad se o nastavitelné ¢ocky umisténé pied svételnym zdrojem, které zobrazuji
svétlo v pozadovaném bodé v optické cesté. Cocky jsou aplanatické, tedy bez aberace
akomy’. Soucasti miize byt také polni clona, obvykle umisténa pied kondenzorem,
ktera slouzi kregulaci intenzity osvétleni, nasobi odraz svétla uvnitt mikroskopu
a umoznuje nastaveni lepSiho kontrastu obrazu. Clona méni intenzitu a hel kuZzele
svétla. Pokud je clona piili§ velka je kontrast nizky, pokud je clona pfili§ mald dochézi

ke ztraté
ostrosti (Obrazek 12). [1]

Kondenzorovy
Zrcadlo systém

Zdroj
svétla

Obrazek 11: Nakres kondenzorového systému.

? Pi¢inou aberace (chromatické aberace) je zavislost indexu lomu na vinové délce svétla. Rovnob&zny
svazek bilého svétla se na Cocce lame a zaroven rozklada jako na hranolu. Koma vznika, pokud se
paprsky prochazejici krajem Cocky lamou vice nez paprsky blizko optické osy. Dusledkem této chyby je
neostrost obrazu.
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Oteviena
clona

Zdroj svétla

v

Priviena
clona

Cocka
- | Stinitko
lI ‘
y Mala hloubka ostrosti
o objekt je zaostfen, ale
popredi a pozadi je
@ "\ rozmazané
| \ ‘

Spravna hloubka ostrosti
kromé objektu je

zaostreno také popredi
a pozadi

Obrazek 12: Princip funkce clony a jeji vliv na zaostieni. [31]

2.4.3. Svételné filtry

Svételné filtry slouzi k modifikaci svétla pro optimalni vizualni zkoumani vzorku
nebo mikrofotografie. Sedé filtry (neutralni) redukuji intenzitu osvétleni celého spektra
vlnovych délek. Selektivni filtry absorbuji urcité vinové délky svétla, aby poskytly
svétlo o vlnové délce vhodné k pozorovéani. Tyto filtry lze vyuzit také ke zvySeni
kontrastu mezi fazemi riznych barev. Aby doslo ke zlepSeni kontrastu, filtr musi mit
dopliitkovou barvu k pozorovanému objektu (Tabulka 5). Pfi velkych zvétSeni také
zmen$uji rozostteni dané barevnou chybou objektivu. U objekti o rozmérech
srovnatelnych s vinovou délkou svétla je jiz patrny rozdil v indexu lomu pro rizné
vlnové délky a objekty tak maji jeden okraj rozostien Cervenym pasem a druhy okraj

modrym pasem. [1]

Tabulka 5: Vhodné barvy filtri, vzhledem k barvé pozorovaného objektu. [1]

Barva objektu Barva filtru Barva objektu Barva filtru
Modré Cervens, Zluta nebo Hnéda Modré
oranzova
Zelena Cervena Purpurova Zelena
Cervena Zelend Fialova Zluta
Zluta Modra

Polarizac¢ni filtry propousti pouze svétlo kmitajici v jednom sméru. K tomuto ucelu

se vyuzivaji bud’ hranoly, nebo selektivni absorpéni film (polaroid). [1]
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2.4.4. Objektiv

Cocky objektivu tvofi primarni obraz pozorovaného vzorku. Objektiv sbird co
nejvetsi mnozstvi svétla prichazejiciho z jakéhokoliv bodu vzorku a vytvaii obraz.
Ucinnou svételnost objektivu vyjadiuje veli¢ina zvand numericka apertura (4).

NA=n-sina 4)

kde n je index lomu prostfedi pfed objektivem a « je polovina vrcholového thlu
kuzele paprskil vstupujicich do objektivu (Obrazek 13). Cim vétsi je tento Ghel, tim
vetsi je plocha Cocek objektivu pro prunik svétla. Efektivni numericka apertura je
ovliviiovana numerickou aperturou kondenzorovych ¢ocek podle vztahu (5):

NA,,, - NA
NA,, = f , (5)

kde NA,, je numerickd apertura objektivu a NA,, je numerickd apertura

N

kondenzoru. [1]

Apertura systému

Cocek
A
\e »
Opticka
osa

Stredni
A index lomu
vzorku

Obrazek 13: Grafické znazornéni numerické apertury. [1]

Délka tubusu objektivu neni standardizovand a u béZnych objektivii je navrZena pro
urité neménné piiblizeni, obvykle se pohybuje v rozmezi 160 — 250 mm. Bé&Zzné
metalografické mikroskopy maji rotani nosi¢ objektivli (Obrazek 14), ktery pojme tfi
a vice objektivi. [1, 24]
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Obrazek 14. Rotac¢ni odnimatelny nosi¢ objektivi. [34]

2.4.5. Okular

Hlavni funkei okularu je zvétsit primarni obraz vytvofeny objektivem, aby oko bylo
schopné vyuzit plného rozliseni objektivu. Obraz mikrostruktury je tedy zvétSen celkem
dvakrat, nejprve objektivem, poté okuldrem®. Vétina metalografickych mikroskopti ma
dva okulary, které jsou zasazeny do binokularniho nastavce na hlavnim tubusu
mikroskopu. Obraz je proto rozdélen na dva pomoci hranolu. Né&které metalografické
mikroskopy jsou i trinokuldrni, kde je treti tubus vyuzivan k zabudovani obrazovky,
kamery nebo fotoaparatu. [1, 24]

Vzdélenost mezi cockou okularu a okem je 10 mm a méné, ale existuji i okulary se
vzdalenosti 20 mm a vice, které jsou vhodné pro lidi nosici bryle, protoZze lze obraz
pozorovat z vétsi vzdalenosti. Okular mize byt vybaven nitkovym kiizem nebo
miizkou, které se vyuzivaji pro zaméfeni, méfeni, pocitani nebo porovnavani fazi.
Cocka okularu zvétsuje nitkovy kiiz, popt. miizku spolu s obrazem z objektivu. Tato
zafizeni mohou nahradit specidlni typy cocek s vldknovym mikrometrem, které

umoznuji métfeni s presnosti azna 1 um. [1]

2.4.6. Stativ

Jedna se o mechanickou konstrukci mikroskopu, kterd slouzi k drzeni vzorku a diky
niz lze vzorek posouvat a zaostfit. Diky stativu mohou byt zkoumana rozdilnd mista,
zatimco obraz ziistava stale zaostfeny. Obvykle je vybaven osami X a'Y opatienymi

* Plati pouze za piedpokladu, e mezi objektivem a okularem nejsou dalsi ocky.
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stupnicemi, diky kterym lze méfit a lokalizovat prvky struktury. Stativy mohou byt
mechanické nebo motorizované, ovladané napi. pomoci joysticku. [1]

2.4.7. Pozorovaci reZimy

Vyuzitim vhodného kontrastu 1ze dosdhnout maximéalniho rozliSeni. Na povrchu lze
pozorovat objekty dvou druhid, fazové aamplitudové. Amplitudové objekty jsou
viditelné jako vysledek rozdilti odrazivosti. Vzorky, které maji stejnou odrazivost, ale
rozdily ve vySce povrchu, tzv. fazové objekty, nelze rozlisit pomoci pouhého oka a je
potieba pievedeni na amplitudové rozdily. Toho lze dosdahnout s vyuzitim fazového
a interferencniho kontrastu. NejvyuZzivanéjSim pozorovacim rezimem je svétlé pole.
Vzorek lze pozorovat také s vyuzitim Sikmého osvétleni, které vrha stin jako dasledek
rozdilt ve vySce povrchu. Timto zptisobem lze ziskat tfidimenzionalni obraz. [1]

2.4.7.1. ReZim tmavého pole

Mezi dalsi rezimy pozorovani patii tmavé pole. Tento rezim se vyuziva k pozorovani
barevnych struktur, ke zlepSeni kontrastu u bezbarvych struktur a ke sledovéani velmi
malych c¢astic (ultramikroskopie). S vyuzitim tohoto mddu se objekty jevi vyrazné
svétlejsi, tim se zlepSuje rozliSeni. Nevyhodou je obvykle moZznost uziti jen pfi malych
zvétSenich. [1]

2.4.7.2. ReZim polarizovaného svétla

Dalsi velmi vyznamnou metodou pozorovani je rezim polarizovaného svétla. Dnesni
mikroskopy vyuzivaji k vytvofeni polarizovaného svétla syntetické polaroidy. Jedna se
vétSinou o dva filtry, polarizator a analyzator. Polarizator je umistén pied svislym
osvétlenim, zatimco analyzator se nachazi za objektivem, vétSinou tésn€ pod ¢ockami
okularu. [1]

V piipadé metalografického mikroskopu dochazi k polarizaci svétla na polarizatoru,
nasledné k odrazu od vzorku, kdy vSechny objekty, které jsou opticky anizotropni, stoci
jeho rovinu o urcity uhel. Pfi otaceni filtrem analyzatoru se potom podle svych
optickych vlastnosti rozjasiuji a ztmavuji. [1]

Tato metoda je vyznamnd zejména pro pozorovani kovil, které se obtizné leptaji,
jako je beryllium nebo zirkonium a dalSich anizotropnich kovli vcetné antimonu,
bismutu, kadmia, kobaltu, hoi¢iku, skandia, teluru, cinu, titanu nebo zinku. [1]
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Obrazek 15: Podeutektoidni feriticko-perliticka ocel s 0,65 % C leptana 3% Nitalem.
a) svétlé pole (ferit je bily), b) tmavé pole (ferit je ¢erny), ¢ polarizované svétlo (ruzné

zabarveni perlitickych zrn souvisi s riiznou orientaci lamel v perlitickém zrné). [4]

Mezi dalsi reZimy pozorovani patfi napfiklad interferencni techniky, ultratialova
mikroskopie, fluorescencni mikroskopie nebo infracervend mikroskopie. [1] Existuji
vSak také faze, které se nachéazi pod rozliSovaci schopnosti svételného mikroskopu.
V tomto piipadé je moZnost vyuzZit nové techniky pro studium struktury, napiiklad
laserovou skenovaci konfokalni mikroskopii, transmisni a rastrovaci elektronovou
mikroskopii, rentgenovou a difrakéni fazovou analyzu, elektronovou chemickou
mikroanalyzu, Augerovu elektronovou mikroanalyzu, difrakci zpétné odrazenych
elektront (EBSD), mikroskopii atomarnich sil apod. [4]

2.5. Uzitné vlastnosti oceli a jejich testovani

Pro spravnou charakterizaci materidlu je dilezitym kritériem posouzeni
mechanickych vlastnosti. Aby bylo mozné reprodukovat vlastnosti daného materialu,
a vzajemné materialy porovnavat, jsou zapotiebi jednotné a piesn¢ definované zkusebni
postupy a podminky. Proto je vétSina mechanickych zkouSek normalizovana. [37]

Jednotlivé zkousky lze rozdélit podle nasledujicich kritérii. Podle zplsobu
zatézovani na zkousky tahem, tlakem, ohybem, krutem nebo stfihem. Podle stavu
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napjatosti na zkouSky jednoosé, dvouosé¢ nebo trojosé napjatosti. Podle casového
pribéhu zatézné sily na zkousky statické, s klidnym zatizenim a jeho pomalymi
zménami, nebo na zkousky dynamické, srychlymi zmeénami zatizeni as velkou
rychlosti deformace. Mechanické zkousky lze provadét také za rozdilnych fyzikéalnich
podminek, naptiklad pfi razné teploteé nebo v rozdilnych prostiedich. [37]

2.5.1. Testy tvrdosti

Mezi nejbeznéjsi charakteristiky oceli ataké nejCastéji testovanou vlastnosti
v strojirenském primyslu je tvrdost. Zkousky tvrdosti jsou oblibené pro svoji
jednoduchost a nizké naklady. Tyto zkousky vSak nelze pfesn¢ definovat a stanovit
absolutni hodnoty. Pfes tyto nevyhody se jedna o velmi dilezité informace k posouzeni
kvality materidlu a jsou vyuzivany pfi kontrole kvality, vyvijeni slitin, vybéru materialu
nebo ve fyzikalni metalurgii. [1]

Nejpouzivangj$§imi metodami pro stanoveni tvrdosti materidlu jsou statické testy.
Principem je vtldCeni indentoru do povrchu vzorku zndmym zatizenim. Indentorem
muze byt koule, kuzel nebo jehlan z materidlu, ktery je podstatné tvrdsi nez material
testovany. M¢fitkem tvrdosti je zatizeni na jednotku plochy (Brinellova, Vickersova,
Knoopova nebo Meyerova zkouska) popiipadé hloubka ziskaného otisku (Rockwellova
zkouska). [1]

2.5.1.1. Brinellova zkouSka

Indentorem je kulicka ze spékaného karbidu o definovaném priméru (obvykle 10; 5;
2,5; 2 nebo 1 mm). ZatiZeni se stanovi s ohledem na geometrickou podobnost vtiskl pii
rizném priméru. Tato metoda je vhodnd pro meékké astfedné tvrdé materidly
s heterogenni strukturou. [37]

2.5.1.2. Rockwellova zkousSka tvrdosti

Indentorem muze byt bud’ diamantovy kuzel s vrcholovym thlem 120° (pro tvrdé
materialy) nebo kalena ocelova kulicka (pro mékké a stiedné tvrdé materidly). Podle
druhu vnikajiciho télesa a velikosti zatézné sily miize byt tato zkouSka pouzita pro
Siroky interval tvrdosti. Ta je zde vyjadifena hloubkou trvalého vtisku. Jedna se
orychlou ajednoduchou metodu, kterd se casto vyuziva k automatické kontrole
tepelného zpracovani v hromadné vyrob¢. [37]

2.5.1.3. Vickersova zkouSka tvrdosti

Indentorem je diamantovy Cctyiboky jehlan o vrcholovém uwhlu 136°. K urceni
tvrdosti je zapottebi prométeni thlopticek vtisku. Vyhodou je nezéavislost hodnoty
tvrdosti na zatézné sile, protoze vtisky jsou pro rtizné sily geometricky podobné. Jde
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o nejpresnejsi metodu méfeni tvrdosti, zapotiebi je vSak kvalitni povrch a zkouska neni
vhodna pro heterogenni materialy. [37]

Pracovni
pozice

Obrazek 16: Schematické znazornéni diamantového kuZelu a vytvoreného vpichu
s uhlopfic¢kou D. [1]

2.5.2. Zkouska tahem

Princip spociva v postupném zatézovani zkuSebni télesa, dokud nedojde k jeho
pfetrzeni na dvé casti. Cilem je zjistit pevnostni a plastické vlastnosti materialu. Tvar
a rozméry zkusebnich téles jsou dany normou (CSN EN ISO 6892, [38]). Vysledkem
této zkousky je tahovy diagram zndzorfiujici prodlouzeni zkuSebniho télesa v zavislosti
na pusobici sile nebo po prepoctu na smluvni hodnoty zavislosti deformace na napéti.
Z provedené zkouSky se vyhodnocuje mez kluzu, mez pevnosti, taZznost a kontrakce.
Mez kluzu je napéti, pfi kterém dochazi k prvnim trvalym deformacim zkuSebniho
télesa. Mez pevnosti je napéti, které odpovidd nejvétsimu zatiZzeni zkuSebniho télesa.
Taznost je trvalé pomérné prodlouZeni métené délky po pretrzeni zkuSebniho télesa
a kontrakce je nejvétsi zmeéna piicného prifezu zkuSebniho télesa po pietrzeni. [37]

-
b Mez
duzu
Mez
pevnosti
elasticka plasticka deformace !
deformace &

Obrazek 17: Tahovy diagram s vyznacenou mezi kluzu, pevnosti a oblastmi elastické
a plastické deformace.
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Valcovy vzorek pii jednoosé deformaci v tahu vykazuje nejprve linearni zéavislost
napéti na deformaci. Jedna se o oblast elastické deformace, kde plati Hooktiv zakon.
Smérnice linedrni Casti se nazyvd Younglv modul pruznosti. V této oblasti se po
ukonceni deformace material vraci do ptivodni velikosti a tvaru. Nelinearni cast kiivky
je oblast plastické deformace, kde Hookliv zékon neplati a vzorek se jiz do plvodni
velikosti nevraci. Se zvySujicim se napétim dochazi ke =zvySeni deformace
a prodluzovani vzorku. Tato deformace ma za nasledek zvySeni pevnosti a tvrdosti
v deformované oblasti. [1]
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3. SOUHRN VYSLEDKU SOUCASNEHO VYZKUMU

J. M. Pardal akol. se ve své praci zabyvali zkoumanim parniho separatoru
popraskané¢ho vlivem vodikové kiehkosti s vyuzitim terénni metalografie. Jednalo se
o odlucovac necistot z pary vyrobeny z oceli AIST 1330 (nizkolegovana uhlikova ocel,
ekvivalentni Ceské 13 141). K identifikaci prasklin byla pouzita penetracni kapalina.
Poté byly vytvoreny repliky napadenych casti materiali metodou FMR (Field
Metallographic Replication). Tyto repliky byly analyzovany pomoci optického
mikroskopu. [39]

Testovany povrch byl pfipraven pouzitim uhlové brusky a brusnymi papiry z karbidu
kfemiku. Poté byl povrch vyc€istén pomoci neutrdlniho mydla a alkoholu. Povrch byl
nasledné vylestén pomoci diamantové pasty. Mikrostruktura byla vyvoldna vyuZzitim
4% roztoku Nitalu (roztok kyseliny dusi¢né v etanolu). Potom byla aplikovéana replika
za pouZiti roztoku alkoholu a acetonu (1:1), opatrné odstranéna a nasledné zkoumana
pomoci svételného optického mikroskopu. Vyuzitim metody FMR bylo umoznéno
stanoveni a vyhodnoceni mechanismii, které vedly k selhdni materidlu. Také bylo
mozné poskytnout doporuceni pro opravu tlakové nadoby, aniz by bylo potteba
odebrani vzorka. [39]

Obrazek 18: Replika aplikovana na pripraveny povrch. [39]

L. Q. Guo a kolektiv se ve své praci zabyvaji identifikaci feritické a austenitické faze
v duplexnich ocelich pomoci mikroskopu se skenovaci sondou. Tato prace popisuje
vyuziti mikroskopie magnetickych sil (MFM — Magnetic force microscopy)
ke spravnému rozliSeni fazi na elektrolyticky vylesténé duplexni korozivzdorné oceli.
Vysledky byly potvrzeny mikroskopii snimanim proudu atomarnich sil (CSAFM -
Current-sensing atomic force microscopy) a Kelvinovou skenovaci mikroskopii
(SKPFM - Scanning Kelvin probe microscopy), (Obrazek 19). Rozdil ve vysce
topografie austenitické a feritické faze je pficitdn rozdilné rychlosti leptani béhem
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elektrolytického lesténi, protoze feritickd faze je chemicky vice aktivni v leptacim
roztoku HNO; (1:1, 1,2 'V, 20s), (a). Proud prochazejici austenitem je mnohem vyssi
nez je tomu ve fazi feritické (b, e), proto se k rozliSeni jednotlivych fazi miize pouzit
mikroskopii sniménim atomarnich sil. Bylo zji§téno, ze MFM mulze byt vyuZita
ke spravnému rozliSeni austenitické a feritické faze v elektrolyticky vylesténé duplexni
nerezové oceli. Matrice feritu 1ze snadno rozlisit diky zndzornéni magnetickych domén
v zrnech feritu na obrazku z MFM (c), jenz je zplisoben feromagnetickymi vlastnostmi
feritu. Zatimco paramagnetickd austenitickd faze vykazuje jednotnou neorientovanou
strukturu. Tyto vysledky byly potvrzeny metodou SKPFM (d). Méteni nanoindentace
ukézalo, Ze tvrdost feritu je vEtsi nez austenitu (f). [40]

10 um

—=— Ferrite, «

—=— Austenite,y /7

, - : 50 100 150 200
W0pm | oy i Hioubka (nm)

Obrazek 19: (a) Naleptana struktura duplexni oceli. (b) AFM topografie s profilem v nm
plochy vyznacené v (a). (¢c) MFM obraz plochy vyznac¢ené v (a). (d) SKPFM obraz stejné
oblasti jako v (b) a (c). (¢) CSAFM obraz s kiivkou naméi'eného proudu. (f) Vysledny graf
méfr. [40]

D. N. Wasnik se ve své praci [41] zabyva nalezenim pfiCiny selhani
kondenzatorovych trubek vyrobenych z korozivzdorné oceli s nizkym obsahem niklu
typu AISI 304. Poruchy byly pozorovany na tepelné neovlivnénych oblastech. Byly
provedeny podrobné metalografické testy (elektrolytické lestni, 1A-ecm™, 10% roztok
kyseliny stavelové, 90 s), zkouska odolnosti vii€i korozi a analyza pevnosti materilu,
aby bylo mozné urcit pfi¢inu poruchy. Bylo pozorovano ochuzeni hranic zrn o chrom
(Obrazek 20), hranice zrn byly zcela obklopeny precipitaty karbidii, v disledku ¢ehoz
byla okolni struktura ochuzena o chrom, jehoz koncentrace zde klesla na méné nez
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12 9% hmot. Z tohoto divodu byla zhorSena odolnost materidlu a doslo ke vzniku
mezikrystalové koroze (Obrazek 21). ZkouSka korozniho praskani namdahaného
postupuje z mensi &asti nap¥i¢ zrny, ale vétsina podél jejich hranic. Metodou XRD sin*y
bylo zjisténo zbytkové napéti, které pravdépodobné vzniklo béhem svafovani
v disledku nizké tepelné vodivosti a vysokému koeficientu tepelné roztaznosti
korozivzdornych oceli. Vysoka teplota a prostfedi v kondenzéatoru plisobily urychleni
koroze, protoze dochazelo k rychlému tvoieni precipitatii karbidu a k senzibilizaci oceli.
Bylo pozorovano, ze mangan spolu s chromem tvoii karbidy a nitridy, ¢imz je okoli
ochuzovano o chrom. Mangan navic podporuje tvorbu austenitické fdze a rozpustnost
dusiku v oceli. Navic oceli typu AISI 304 obsahuji mens$i podil niklu, ktery zvySuje
odolnost vii¢i korozi, zlepSuje mechanické vlastnosti a zpracovatelnost za horka
i studena. Proto byla navrzena vymeéna trubek kondenzéatoru za ocel typu AISI 304
s nutnosti dodrZeni kvality béhem vyroby trubek a jejich svafovani. [41]

Obrazek 20: Mikrostruktura naleptana roztokem 10% Kkyseliny $t'avelové (90 s). (a)
prifez, (b) povrch. [41]

Obrazek 21: Mezikrystalova koroze na vzorku oceli AIST 204 SS. [41]
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C. A. Della Rovere, M. Castro-Rebello a S. E. Kuri se ve své praci zabyvali analyzou
korozniho chovani austenitické oceli typu AISI 304 vystavené ohni po dobu 90 minut.
Vzorky oceli byly lestény suspenzi oxidu hlinit¢ého na drsnost 1,0 um. Poté byly
elektrolyticky leptany v 10 % roztoku kyseliny Stavelové za pouziti kéadinky
z korozivzdorné oceli jako katody o proudové hustoté 1 A/em” po dobu 90s (podle
normy ASTM A262). Naleptané struktury byly klasifikovany v zavislosti na vyskytu
karbidd chromu jako ,,step” (bez ptitomnosti karbidi chromu), ,,dual® (jednotliva zrna
nejsou karbidy chromu obklopena zcela) a,ditch® (zrna zcela obklopeny karbidy
chromu)’. Vyhodnocenim pomoci optického mikroskopu (Obrazek 22) bylo zjisténo, e
vzorky, které nebyly vystaveny ohni, vykazuji ,,step* strukturu a polovina vzork, které
ohni vystavené byly, vykazuji ,,ditch* strukturu. Druha polovina téchto vzorkl vykazuje
,»step™ a ,,dual® strukturu. [42]

Obrazek 22: Snimky ziskané pomoci optického mikroskopu. (a) vzorek senzibilizovany
v peci, (b) vzorek nevystaveny ohni, (c¢) ohni vystaveny vzorek vykazujici ,,dual®
strukturu, (d, e, f) ohni vystaveny vzorek vykazujici ,,ditch* strukturu. [42]

K senzibilizaci oceli dochdzi pfi pomalém chlazeni z vysokych teplot na kriticky
interval teplot 425-870°C. Vtomto rozmezi teplot, dochazi k senzibilizaci
v n¢kterych ¢astech materialu, obsah uhliku piekracuje mez rozpustnosti v austenitické
fazi a migruje smérem k porucham, jako jsou hranice zrn, kde s chromem tvofi karbidy.
Dochazi k lokalni ztraté¢ korozivzdornosti, protoze chrom vazany v karbidech nemiize
vytvaret ochrannou vrstvu. Hranice zrn se stavaji nachylné ke korozi a tim je umoznéna
koroze podél hranic zrn. Struktura ,,ditch® je tedy pro ocel typu 304 SS nepfiijatelna,

> Ditch (angl.. brazda, piikop) — po naleptani jsou na hranicich zrn pozorovany oblé propadliny. Step
(angl. schod, stupeii) — hranice zrn zlstavaji ostré.
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protoze dochazi k senzibilizaci oceli, vlivem ochuzeni o chrom v oblasti kolem hranic
zrn. [42]

Esmaeil Jafari se ve své praci zabyva koroznim chovani dvou komerc¢nich
korozivzdornych oceli typu AISI 304 po plastické deformaci. Byl zkouman vliv teploty
béhem deformace, jeji rychlosti a legujicich prvki, jako jsou chrom, nikl a méd’. [43]

K posouzeni rychlosti deformace bylo vyuzito metody hlubokého tazeni. Tvéafitelnost
a mechanické vlastnosti obou typt oceli byly vyhodnoceny s vyuzitim tahové zkousky.
Vliv vzristajici teploty byl studovan pfi zahtivani vzorku béhem tahové zkousky. Test
byl provéadén pfi teplotach 50, 100, 150 a 200 °C. K méfeni teploty povrchu vzorku byl
vyuzit termoclanek, tato teplota byla povazovana za skutec¢nou teplotu vzorku. Vzorek
byl zahtivan az po dosazeni pozadované teploty a poté byla provedena tahova zkouska.
Poté byly provedeny potenciodynamické zkousky a vyhodnocena korozni odolnost
obou oceli po plastické deformaci. [43]

Tabulka 6: Chemické sloZeni dvou typi komercné vyrabénych korozivzdornych oceli
typu AISI 304, pouZitych pro experiment. [43]

C Si Mn Cr Ni Cu Mo S w Al A% Co

A | 0,045 | 0,371 | 1,380 | 18,038 | 8,656 | 0,28 | 0,260 | 0,003 | 0,017 | 0,077 | 0,027 | 0,105

0,041 | 0,641 | 1,289 | 17,310 | 7,752 | 2,095 | 0,103 | 0,008 | 0,007 | 0,015 | 0,072 | 0,239

Metodou hlubokého tazeni bylo zjisténo, ze tvafitelnost oceli typu B je vyssi, nez je
tomu u oceli typu A. K roztrzeni oceli typu a doslo pii rychlosti deformace 0,01 s,
u oceli typu B to bylo pti deformaéni rychlosti 1 s”. Piivodni struktura obou oceli byla
austenitickd (Obrazek 23). Po deformaci se vzorek oceli typu a ¢astecné transformoval
z austenitu na martenzit (Obrazek 24, a), zatimco struktura vzorku oceli typu B zistala
nezménéna (Obrazek 24, b). [43]
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Obrazek 23: Struktura oceli typu a (a) a B (b) pired deformaci. [43]
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Obrazek 24: Struktura oceli typu B (a), a A (b) po deformaci. Lept. 10% Kkys. §t’avelové,
30 s, bez uziti el. proudu. [43]

Z vysledkt tahové zkousky pti vzristajici teploté bylo zjisténo, ze v oceli typu
a dochazi k transformaci na martenzit jiz pii laboratorni teploté a teplotach menSich nez
100 °C, pfti teplotdich vyssich dochézelo k transformaci méné. Z toho vyplyva, zZe
plastickad deformace ma na tvorbu martenzitu u oceli typu a vyrazny vliv. U oceli typu B
dochdzelo k transformaci austenitu na martenzit pti teplotach vétsich nez u oceli typu A.
Vzhledem k tomu, Ze ke vzniku martenzitu u oceli typu a dochazelo jiz pfi laboratorni
teploté a plastickou deformaci vznikly martenzit vykazoval v potenciodynamickych
zkouskach niZ§i korozni odolnost, byla korozni odolnost oceli typu a vlivem plastické
deformace sniZena. [43]

Mira transformace austenitu na martenzit je zna¢né ovlivnéna obsahem médi. Méd’
podporuje existenci austenitu, tim brani transformaci na martenzit. Protoze ocel typu B,
kterd ma podstatné vyssi obsah médi nez ocel typu a (Tabulka 6) je odolngjsi viici
transformaci a po plastické deformaci vykazuje lepsi korozni odolnost. Na druhou
stranu méd’ navic podporuje tvorbu karbidii. Dochazi k tvorbé karbidii chromu typu
M;;3Cs, hranice zrn jsou ochuzeny o chrom a dochézi k naruseni ochranné vrstvy [23].
Nicméné korozni odolnost oceli typu a je po plastické deformaci stale niZ§i neZ u oceli
typu B. Aby tedy bylo zabranéno snizeni korozni odolnosti oceli typu A, je potieba
zabranit transformaci austenitu na martenzit vlivem plastické deformace. [43]

A. Rezaee akol. se ve své praci zabyvali vlivem proménnych (deformace, jeji
rychlost a draha Sifeni, pivodni velikost zrna austenitu a teplota béhem valcovani)
na vytvofeni martenzitu v korozivzdorné oceli typu AISI 201L. Valcovani za studena
bylo provadéno pii teplotach -40, 10 a 25 °C rychlostmi v rozmezi od 0,1 do 1,25,
s redukci tloustky 0 — 95 %. [44]

Tabulka 7: Chemické sloZeni korozivzdorné oceli AISI 201L v hm.%. [44]

C Mn Si Cr Ni Mo P S N

0,027 5,91 0,51 16,20 3,88 0,08 0,04 0,02 0,04
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Martenzit vznikly plastickou deformaci se mtize objevit ve dvou modifikacich, € a d.
e-martenzit je neferomagneticky a ma hexagonalni miizku, zatimco d-martenzit je
feromagneticky a ma tetragondlni prostorové centrovanou miizku. Transformace béhem
plastické deformace probiha zy — & — & [45]. Modifikace ¢ ma na mechanické
vlastnosti austenitickych korozivzdornych oceli vyrazny vliv, proto je vyzkum této
modifikace nezbytny pro aplikace ve strojirenstvi. [44]

Pivodni austenitickd struktura méla izometricka zrna s primérnou velikosti zrn
pfiblizn€ 27 um. Se zvySujici se deformaci vlivem valcovani za studena roste mnozstvi
d-martenzitu (Obrazek 25). [44]

S0 pm 30 pm

Obrazek 25: Mikrostruktura za studena valcovanych vzorki s redukci tloust’ky (a) 0 %,
(b) 10 %, (c) 25 % a(d) 50 %. Rychlost deformace 0,5 st pri teploté 25 °C, pocatecni
velikost zrna 27 pm. [44]

Lesténi bylo provedeno elektrolyticky (200 ml HCIO4 + 800 ml vody, 25 V, 60s).
Leptani probihalo 2 —5 minut v zavislosti na obsahu martenzitu v roztoku smichaném
ze slozek aa B vobjemovém pomeéru 1:1. Slozka A: 0,2 g disifi¢itanu sodného
ve 100 ml vody, slozka B: 10 ml HCI + 100 ml vody. [44]

Z vysledkt vyplyva, Zze zvySeni napéti, rychlosti deformace, piivodni velikosti zrn,
sniZzeni teploty béhem valcovani a vyuziti kiizového vélcovani vedlo ke zvySeni
objemového podilu martenzitu ve struktufe. PfiCemz snizeni teploty valcovani
a zpusobu deformace drahy Sifeni mélo na tvorbu martenzitické faze ucinek vétsi nez
ostatni proménné. [44]
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J. Erneman a kolektiv se ve své praci zabyvali nalezenim spolehlivé metody
pro provedeni meéfeni objemového podilu sigma (o) faze v korozivzdorné oceli
AISI 347. Byla porovnavana optickd mikroskopie (OM) se skenovaci elektronovou
mikroskopii (SEM) a rtizné typy leptadel. [46]

Jednotlivé vzorky niobem stabilizované oceli AISI 347 byly odebrany
z extrudovanych beze$vych trubek. Cast vzorki byla upravovana rozpoustécim zihanim
pfi teplot¢ 1100 °C po dobu 3 minut azchlazena ve vodé, aby bylo dosazeno
homogenni, spravné definované pocatecni struktury. U druhé ¢asti vzorki byl proveden
creep test (zkouska teceni) pii teploté 700 °C po dobu 70 000 hodin. c-faze se nejprve
vytvafela v misté styku tfi zrn, poté na hranicich zrn, a po delsi dobé& pfi vysoké teplote
také na inkoherentnich dvojcatech a intragranularnich ¢asticich. [46]

Vzorky byly brouSeny SiC papirem aleStény 3 pum a1 pm diamantovou pastou.
Po lesténi se u obou typu vzorkil objevily deformace (Obrazek 26). Pro vyvolani
struktury bylo testovdno nékolik leptadel, jejich popis je v tabulce 8. Nejlépe
definovanych hranic o-faze bylo dosazeno s pouzitim kyseliny Stavelové. Proto byly
tyto vzorky vyuzity k dalsi analyze. [46]

=il L
- tmas sl woer o= ml
S0um S0pm

Obrazek 26: a) material po statickém starnuti, b) material deformovany te¢enim, ¢) detail
praskliny, fragment matrice uvnitf praskliny obklopeny o-fazi. [46]
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Tabulka 8: Seznam pouzitych leptadel. [46]

Leptadlo Podminky | Poznamka

Murakami 125 S Vyuivitim svételné mikroskopie slaby kontrast
(KsFe(CN)g + KOH) NbC. Zadny kontrast u metody SEM.

Beraha Nerovnomérny kontrast matrice s vyuzitim
(NH4)HF, + K5S,05 + 20 s svételné mikroskopie.

HCI)

KOH 12 V,20s | Precipitity NbC ztraceny béhem leptani.
Kyselina stavelova Hranice o-fdze dobfe definované a viditelné
(C,H,04 + 2 H,O) 7V,20s | svyuzitim svételné iskenovaci elektronové

mikroskopie.

U OM bylo pro pozorovani vyuzito svétlého pole, interferencniho kontrastu
a polarizovaného svétla, u SEM analyza sekundarnich a zpétné odrazenych elektronti.
Nejpresnéjsich vysledkli bylo dosaZeno vyuzitim skenovaci elektronové mikroskopie
(SEM), analyzou zpétn¢ odrazenych elektroni u vzorkd naleptanych kyselinou
Stavelovou (Obrazek 27). Zde si dovolime s autory polemizovat. Kontrast zpétné
odrazenych elektront je zaloZen na elektronové hustoté, dané protonovym Ccislem.
Tézké prvky odrazeji primarni svazek podstatné Iépe nez lehéi prvky. Tézké prvky
a jejich slouceniny se tedy na téchto snimcich jevi jako vyrazné svétlé objekty [47].
S ohledem na pfitomnost téméf 0,8 % niobu a 0,3 % molybdenu v uvedené oceli je tedy
velmi pravdépodobné, ze svétlé objekty na obrazku 27 b) nejsou tvofeny fazi o, ale
karbidy niobu a molybdenu. [46]

10um

Obriazek 27: o-faze zobrazena pomoci SEM analyzou a) sekundarnich elektronu, b)
zpétné odraZenych elektroni. [46]
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Z provedeného prizkumu soucasné metalografické literatury vyplyva, Ze v piipade
lesténi a vyvolani struktury austenitickych oceli se velké oblibé tési uziti 10% roztoku
kyseliny stavelové, ato jak v bezproudé, tak v elektrolytické varianté (nyni jiz
standardizovano v norm¢é¢ ASTM a 262). Blizsi detaily (proudové a napétova nastaveni,
expozicni ¢asy aj.) byly diskutovany v ptislusnych statich.

Bylo rovnéz diskutovano né€kolik jinych leptadel, ktera se nabizeji jako dalsi
byly popsany napt. AFM s magnetickym kontrastem, rozliSeni austenitu a feritu podle
elektrického odporu nebo rozliseni podle hloubky naleptani vybrusu. Velmi zajimava je
také informace o terénni piipravé metalografického vybrusu na rozmérnych objektech
pomoci replika¢nich technik (standardizovano v normé¢ ASTM E 1351).
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4. CILE PRACE

Cilem ptedkladané prace bylo zejména shrnuti informaci o korozivzdornych ocelich.
Experimentalni ¢ast probihala paralelné¢ a byla zaméfena na rutinni zvladnuti prace
s konven¢né uzivanymi leptadly (glyceregia a marble).

Z diive provedenych experimentl je patrné, ze v ptipadé korozivzdornych oceli je
naleptani struktury problematické a je zavislé na fad¢ faktort, jako je objem, ve kterém
je ptipravovano leptadlo, pomér jednotlivych slozek a samotné slozeni oceli. Z dostupné
zékladni (a dnes jiz klasické) literatury (napt. [1]) vSak vime, ze t€émito prostiedky lze
pfipravit velmi kvalitni vybrusy.

Z hlediska primarniho vyznamu provadéné prace, kterym je uUvodni zvladnuti
techniky metalografického vybrusu austenitické oceli, bylo zasadni ziskani vlastnich
praktickych zkuSenosti pravé s témito roztoky. Je ziejmé, Ze na zéklad€ zjisténych
informaci o vlivu jednotlivych slozek téchto béznych leptadel bude sekundarné mozné
ziskané zkuSenosti aplikovat pfi optimalizaci nejnovéjSich metody leptani, které byly
popsany v reSersni ¢asti.

Konkrétni ocekavané zavéry budou shrnovat praktické poznatky o optimalizaci
ptipravy leptadel pro austenitickou ocel adoporuceni pro laboratorni praxi dale
uplatiiovanou v ramci navazujicich vyzkum.
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5. EXPERIMENTALNI CAST

Cilem experimentalni ¢asti bylo nalézt vhodné leptadlo pro metalografické vyvolani
struktury korozivzdornych oceli a optimalizovat jeho slozeni tak, aby bylo dosazeno
reprodukovatelnych vysledkii. Dalsim tkolem bylo dosazeni kvalitniho vybrusu
bez mechanického poskozeni predchozimi Upravami korekci procesu pripravy vzorka
pfed samotnym leptanim.

5.1. Experimentalni material

Pro experiment byly vybrany dva typy korozivzdornych oceli, ocel typu 1.4301
(CSN 17 240, X5CrNil8-10) aocel typu 1.4404 (CSN 17 349, X2CrNiMo17-12-2).
Pouzité vzorky byly zalisovany do bakelitu, brouseny az na drsnost 1200 a nésledné byl
povrch vyhlazovdn diamantovou pastou (0,7 pum) na leSticim kotouc¢i. Takto pfipravené
vzorky byly ciStény nejprve alkalickym odmastovadlem, poté destilovanou vodou
a etanolem. Po ocisténi vzorkil bylo provedeno leptani povrchu, dokud nebyla odhalena
struktura slitiny.

5.1.1. Charakterizace materialu

Ocel typu 1.4301 je chromniklovad austenitickd nestabilizovana ocel. Je odolna
proti korozi v prosttedi bézného typu, tzn. voda, slabé alkalie, slabé kyseliny,
primyslové a velkoméstské atmosféry. Tento typ oceli je nachylny k mezikrystalové
korozi v oblasti tepelného ovlivnéni. [48]

Tabulka 9: Piredepsané prvkové sloZeni oceli typu 1.4301. [35]

C Si Mn P S Cr Ni N
max. max. max. max. max. 17,00- 11,00- max.
0,07 1,00 2,00 0,045 0,03 19,50 14,00 0,11

Ocel typu 1.4404 je chromniklmolybdenovd austenitickd nestabilizovana

nizkouhlikatd ocel. Tato ocel je odolnd proti korozi v primyslovém prostredi, zvlaste
odolna je proti dilkové korozi v pfitomnosti chloridi. Méné vhodnd je pro kyselinu
dusi¢nou a jeji vypary. Neni odolnd proti mezikrystalické korozi v oblastech tepeln¢ho
ovlivnéni. [48]

Tabulka 10: Piedepsané prvkové sloZeni oceli typu 1.4404. [35]

C Si Mn P S Cr Mo N1
max. max. max. max. max. 16,50- 2,00- 11,00-
0,03 1,00 2,00 0,045 0,03 18,50 2,50 14,00
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5.2. Pouzité chemikalie

Jako vychozi leptadla byly vybrany Glyceregia (HCI, HNOs3 a glycerol v poméru
3:1:3) a Marble (4g CuSOy, 20 ml HCI, 20 ml H,O) [1]. Leptadlo Marble se pouziva
pfedevs§im pro vyvolani struktury niklu, slitin niklu a médi, niklu a Zeleza a superslitin.
Vhodna doba piisobeni tohoto leptadla se pohybuje v rozmezi 5 — 60 s. Jeho aktivitu lze
zvysit pridanim nékolika kapek kyseliny sirové. Leptadlo Glyceregia je urceno
pro austenitické oceli. Odhaluje hranice zrn, fazi sigma a karbidy. Béhem lesténi byl
jako lubrikant pouzit etanol. [1]

Tabulka 11: Vlastnosti pouZitych chemikalii.

Chemikalie M, w[%] p [grem™]
HCI 36,46 35 1,18
HNO; 63,01 65 1,40
C;3H;0; 92,10 min 99 1,26
CuS0,4-5H,0 159,62 100 3,60
C,HsOH 46,07 min 90 789,00

5.3. Priprava vzorki pied leptanim

Jednotlivé vzorky oceli byly dodany ve formé plecht, které bylo nutné natezat
pomoci metalografické pily Discotom 6 na menSi ¢asti o velikosti pfiblizné
0,5x1,5cm. Poté byly vzorkyzalisovany do tablet v metalografickém lisu
CitoPress-10 tak, aby mohla byt nésledné pozorovédna jejich podélna rovina. Takto
pfipraven¢ vzorky byly upravovany pomoci pfistroje na brouSeni a leSténi
MTH Kompakt 1031. Pfi brouseni byly pouzity brusné kotouce drsnosti P-60, P-220,
P- 600, P-800 a P-1200. Vybrousené vzorky byly lestény na leSticim kotouci za pouziti
diamantové pasty (0,7 um). Vzorky bylo nutné pfed samotnym leptanim ocistit, proto
byly nejprve omyty destilovanou vodou, poté etanolem a osuSeny. Takto pfipravené
vzorky byly nasledné leptany.
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5.4. Pristroje

5.4.1. Metalograficka pila Discotom-6

Discotom-6 je univerzalni automatické a manudlni fezaci zafizeni od spolecnosti
Struers. Diky principu konstantni rychlosti posuvu zajiStuje minimalni deformaci.
Umoziuje rychlé fezani tvrdych materiali diky automatickému snizeni rychlosti. [20]

Obrazek 28: Metalograficka pila Discotom-6. [20]

5.4.2. Automaticky lis CitoPress-10

CitoPress-1 je vykonny upeviiovaci lis spolecnosti Struers. Je vybaven hydraulickym
systémem, kde je fizen tlak s velmi vysokou piesnosti, ¢im je zajiSténa bezpecnost
kiehkych vzorka. Tlak, dobu ohfevu idobu chlazeni Ize ovladat jednotlivé, ¢imzZ je
zajisténa vysoka flexibilita pti zalisovani vzorku. [20]

Obrazek 29: Automaticky lis CitoPress-10. [20]
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5.4.3. Metalograficka bruska MTH Kompakt 1031

Univerzalni pfistroj na brouSeni alesténi Kompakt 1031 je vybaven plynulou
regulaci otdcek v rozmezi 50 — 600 ot/min a optoelektronickou zpétnou vazbou, ktera
udrzuje konstantni otacky i pfi zméné zatizeni. Dale je piistroj vybaven elektronickym
ukazatelem otacek a ukazatelem okamzitého zatizeni. [49]

Obrazek 30: Metalograficka bruska MTH Kompakt 1031. [49]

5.4.4. Invertovany svételny mikroskop — ZEISS AXIO OBSERVER Z1m

Invertovany svételny mikroskop pro pozorovani v odrazeném a prochdzejicim svétle.
Je vybaven planapochromatickymi objektivy s moZnosti piiblizeni 5% az 100x vcetné
imerzniho objektivu a modulem pro korelativni mikroskopii. Zafizeni umoziuje
zvétSeni 25% az 1250%, pozorovani v polarizovaném svétle s otoénym analyzatorem
a oto¢nou lambda destickou. [50]

Obrazek 31: Invertovany svételny mikroskop ZEISS AXIO OBSERVER Z1m.
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5.5. Provedené experimenty

Experimenty byly provadény nejprve na vzorku oceli typu 1.4301 apoté byl
vysledek vyzkousen na vzorku oceli typu 1.4404. Z vysledku jednotlivych experimentl
se odvijely dalsi upravy slozeni leptadel. Béhem experimentu se upravovaly také
metody pripravy vzorku na leptani, aby bylo dosazeno kvalitnéjSiho naleptani struktury
bez deformaci vzniklych mechanickou prfedupravou a metoda nanaseni leptadla.

1. Experiment

- Vzorek korozivzdorné oceli 1.4301 s vybrousenym a vyleStétnym povrchem
(Diamantova pasta, jemnost zrna 0,7 pm).

- Leptadlo Marble (4g CuSO,, 20 ml HCI, 20 ml H,O) pfipravené¢ z CuSOy4-5H,0.
Objem pripraveného roztoku byl 40 cm”.

- Leptani vzorku bylo provadéno za laboratorni teploty ponofovanim vzorku
do roztoku leptadla umisténého v Petriho misce.

2. Experiment

- Vzorek korozivzdorné oceli 1.4404 s vybrouSenym a vylesténym povrchem
(Diamantova pasta, jemnost zrna 0,7 pm).

- Leptadlo Marble (4g CuSO,4, 20 ml HCI, 20 ml H,O) ptipravené z CuSOy4-5H,0.
Objem piipraveného roztoku byl 40 cm’.

- Leptani vzorku bylo provddéno za laboratorni teploty ponofovanim vzorku
do roztoku leptadla umisténého v Petriho misce.

3. Experiment

- Vzorek korozivzdorné oceli 1.4301 s vybrouSenym a vylesténym povrchem
(Diamantova pasta, jemnost zrna 0,7 pum).

- Leptadlo Marble pfipravené z CuSO4-5H,0O s obsahem HCI 10 ml. Postupné bylo
ptidavéano po 1 ml HCI pomoci d€lené pipety (1 ml).

- Leptani vzorku bylo provddéno za laboratorni teploty ponofovanim vzorku
do roztoku leptadla umisténého v Petriho misce.

4. Experiment
- Vzorek korozivzdorné oceli 1.4301 s vybrouSenym a vylesténym povrchem.

- Leptadlo Glyceregia s pivodnim pomérem sloZek. Objem jednotlivych slozek
v roztoku byl 3 ml HCI, 1 ml HNOs, 3 ml glycerolu.

- Leptani vzorku bylo provadéno za laboratorni teploty ponofovanim vzorku
do roztoku leptadla umisténého v Petriho misce.

5. Experiment
- Vzorky obou typti korozivzdornych oceli s vybrousenym a vylesténym povrchem.

- Leptani vzorku bylo provadéno za laboratorni teploty ponofovanim vzorku
do roztoku leptadla umisténého v Petriho misce.
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- Zkoumani vlivu obsahu HNO; na u¢innost leptadla (Tabulka 12).

Tabulka 12: Tabulka proménnych jednotlivych ¢asti 5. experimentu.

Typ oceli Pomér slozek Objem jed;otlivych sloZek

(HCL:HNOj:glycerol) [ml]

1 1.4301 4:1:4 2 0,5

2 1.4404 20:11:20 2 1,1 2

3 1.4301 20:11:20 10 5,5 10

4 1.4301 20:11:20 20 11 20

5 1.4301 20:11:20 40 22 40

6 1.4404 20:11:20 40 22 40

- ke slozeni ¢. 1 bylo postupné ptidavano po 0,1 ml HNO; pomoci délené pipety
(1 ml).

6. Experiment
- Vzorek korozivzdorné oceli 1.4301 s vybrousenym a vylesténym povrchem.

- Leptani vzorku bylo provadéno za laboratorni teploty ponofovanim vzorku
do roztoku leptadla umisténého v Petriho misce.

- Zkouméni vlivu obsahu HCl na UCinnost leptadla. Pomér slozek
HCI:HNOs:glycerol 10:11:20. Objem jednotlivych slozek v roztoku byl 20 ml HCI,
22 ml HNO3, 40 ml glycerolu. Postupné bylo pfidavano po 1 ml HCI pomoci délené

pipety (1 ml).
7. Experiment

- Vzorky korozivzdornych oceli 1.4301 a 1.4404 s vybrousenym a vylesténym
povrchem.

- Leptadlo Glyceregia s pomérem slozek 20:11:20. Objem jednotlivych slozek
v roztoku byl 40 ml HCI, 22 ml HNO3, 40 ml glycerolu.

- Leptani vzorku bylo provadéno za laboratorni teploty potiranim vzorku roztokem
leptadla pomoci jemného papirového kapesnicku.

8. Experiment
- Vzorek korozivzdorné oceli 1.4301 s vybrousenym a vylesténym povrchem.

- Zkoumani vlivu obsahu glycerolu na tc¢inky leptadla Glyceregia. Pocate¢ni pomér
slozek 20:11:10. Objem jednotlivych slozek v roztoku byl 40 ml HCI, 22 ml HNO;,
20 ml glycerolu, postupné bylo ptfidavano po 1 ml glycerolu.

- Leptani vzorku bylo provadéno za laboratorni teploty potirdnim vzorku roztokem
leptadla pomoci jemného papirového kapesnicku.
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9. Experiment
- Vzorek korozivzdorné oceli 1.4301 s vybrousenym a vyleSténym povrchem.

- Optimalizace metody ptfedipravy snizenim tlaku na vzorek béhem brouseni.
Uprava zptisobu ¢isténi vzorku pied leptanim. Postup omyti destilovanou vodou
a etanolem byl nahrazen nasledujicim postupem:

a) ponofeni vzorku na 1 minutu do ultrazvuku v kadince s alkalickym
odmastovadlem

b) ponoieni na 1 minutu do ultrazvuku v kadince s destilovanou vodou

c) omyti etanolem

d) otfeni jemnym papirovym ubrouskem

e) osuSeni proudem vzduchu.

- Leptani vzorku bylo provadéno za laboratorni teploty potirdnim vzorku roztokem
leptadla pomoci jemného papirového kapesnicku.
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6. VYSLEDKY A DISKUZE

Pro vyvolani struktury korozivzdornych oceli 1.4301 a 1.4404 bylo nejprve
vyzkouSeno leptadlo Marble, jehoz zakladni slozeni je 4 g CuSOs, 20 ml HCI
a20 ml H,O [1]. V experimentu 1 byl vzorek korozivzdorné oceli typu 1.4301 leptan
pomoci leptadla Marble s ptivodnim slozenim. Vysledkem experimentu bylo naleptani
struktury (Obrazek 26). Jsou zde patrnd jednotliva zrna, ale jejich hranice jsou Spatné
rozliSitelné a nejsou také viditelné dalsi prvky struktury. Tyto snimky byly pofizeny
v Case leptani 10 s a je zde patrné pieleptani, v kratSim case vSak vyvolani hranic zrn
nebylo patrné (viz pfiloha Obrazek IV). Literatura uvadi dobu potiebnou k naleptani
5 —60 s, jedna se ovSem o ¢asovy interval vhodny pro leptani niklu a jeho slitin.

Obrazek 32: Struktura Kkorozivzdorné oceli 1.4301 naleptand pomoci leptaciho roztoku
Marble (experiment 1), doba leptani 10s. ZvétSeni 500% (a) 250% (b).

Korozivzdorna ocel typu 1.4404 vykazovala v porovnani soceli typu 1.4301
vysledky lepsi (experiment 2). V Case 1 s doslo na prvni pohled ke zmatnéni celého
povrchu vzorku. Povrch byl pozorovan s vyuZitim invertovaného svételného
mikroskopu, ale k vyvolani hranic zrn nebo jinych prvka struktury nedoslo. V case
5 sjsou jiz néktera zrna patrna lépe, struktura vSak neni Cistd a je Castecné zahalena
(Obrazek 33, priloha Obrazek V).

a) b)

Obrazek 33: Struktura Kkorozivzdorné oceli 1.4404 naleptana roztokem Marble
(experiment 2). (a) doba leptani 1 s (zvétSeni 250%), (b) doba leptani 5 s (zvétSeni 250x).
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JelikoZz po provedenych experimentech nebylo dosazeno pozadovaného naleptani
struktury korozivzdornych oceli, bylo pfi dalSich pokusech ménéno pfidané mnoZstvi
kyseliny chlorovodikové (experiment 3). Obsah HCI byl sniZzen na polovinu, postupné
bylo ptidavano po 1 ml HCI a byl sledovan vliv ptidavku HCI na chovéani leptadla. Ani
zménou obsahu HCI vSak nebylo dosazeno pozadovaného vysledku. Z experimentu 3
nejsou potizeny Zadné fotografie, protoZze zménou sloZeni nedoslo ke zlepSeni vlastnosti
leptadla a nebylo dosazeno naleptani struktury.

Z divodu nedosaZzeni pozadovanych vysledkli experimentli provadénych pomoci
leptadla Marble, byly dale provadény experimenty s vyuzitim leptadla Glyceregia.
Nejprve byl experiment proveden s leptadlem o slozeni dle literatury [1], tedy 3 ml
HCI, 1 ml HNO; a3 ml glycerolu (experiment 4). Experiment provadény na vzorku
korozivzdorné oceli 1.4301 vykazoval v porovnani s experimenty provadénymi
s leptadlem Marble lepsi vysledky. Ve struktufe je patrné dvojcaténi zrn, samotné
hranice zrn vSak stile nejsou dostate¢né vyrazné.

Na obrazku 34 mizeme vidét naleptany povrch vzorku v ¢asech 15, 20, 25 a 30 s. Je
zde vidét, jak postupné dochdzi k odhalovani struktury a vystupuji jednotliva zrna.
V casti ¢ je vidét, ze prestoze na nékterych mistech jesté nedoslo k uplnému vyvolani
hranic zrn, na jiném misté je jiz vzorek pfeleptany, pusobeni leptadla tedy neni
rovnomérné (patrné nerovnomernost slozeni slitiny, nebo o¢isténi povrchu).

Obrazek 34: Struktura Kkorozivzdorné oceli typu 1.4301 naleptana roztokem Glyceregia
(experiment 4). Doba leptani 15 s (a), 20 s (b), 25 s (¢) a 30 s (d). ZvétSeni S00x.
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Slozeni leptadla bylo pozménéno na vychozi pomér 2:1:2. Byl sniZen obsah kyseliny
chlorovodikové, kterd plni v leptadle funkci korozivniho ¢inidla, aby bylo zabranéno
lokalnimu pteleptani vzorku. Obsah glycerolu byl rovnéz snizen. Glycerol v leptadle
slouzi jako modifikétor, omezuje tedy ionizaci.

Déle byl zkouman vliv obsahu kyseliny dusiéné (experiment 5). Experiment byl
zahgjen s leptadlem o sloZzeni HCl, HNOs a glycerol v poméru 4:1:4, tedy s polovicnim
mnozstvim HNOs;, ta byla postupné ptidavana po 0,1 ml. Pii kazdé zméné slozeni
leptadla byla struktura zkouména pomoci svételného mikroskopu. Bylo zjisténo, Ze
pii slozeni leptadla HCI, HNOj3 a glycerol v poméru 20:11:20 bylo dosazeno lepSich
vysledkl vyvolani struktury neZ pii naleptani roztokem o pivodnim slozeni (viz. [1]).
Ve struktufe bylo patrné dvojcaténi a jednotlivé hranice zrn byly dobte rozliSitelné
(Obrazek 35).

e U
S ““-'m;;\

Obrazek 35: Ocel typu 1.4404, leptadlo Glyceregia (Experiment 5, postup ¢. 2).

Vysledky vyvolani struktury pomoci leptadla Glyceregia o slozeni 2 ml HCI, 1,1 ml
HNO; a2 ml glycerolu vSak nebyly reprodukovatelné se stejnymi vysledky (Obrazek
36 — vybrus pfipraven zcela identickym postupem). Tato skutecnost byla pfisouzena
malym objemim, ve kterych bylo leptadlo piipravovano. Celkovy objem leptadla byl
5,1 ml. Pfi takto malych objemech dochédzelo k chybdm, které vznikly hlavné
pfi odméfovani glycerolu, jelikoz se jednd o velmi viskézni kapalinu, kterd vyrazné
ulpiva na sténach pipety. Z tohoto divodu byl roztok leptadla pfipraven ve vétSim
objemu. Roztok byl tedy pfipraven nejprve v celkovém objemu 25,5 ml, poté v objemu
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51 ml. Pfi tomto objemu vSak vysledky opét nebyly reprodukovatelné, a proto byl
celkovy pfipravovany objem roztoku zvySen na 102 ml. Pfi tomto objemu jiz vysledky
reprodukovatelné byly.

=
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Obrazek 36: Ocel typu 1.4301, leptadlo Glyceregia (Experiment 5, postup 4).

Déle byl zkouméan vliv obsahu kyseliny chlorovodikové na ptlisobeni leptadla
(experiment 6). Bylo pfipraveno leptadlo s polovicnim obsahem HCI oproti
pozménénému slozeni (40 ml HCI, 22 ml HNO; a 40 ml glycerolu), tedy 20 ml HCI.
Postupné bylo ptidavano po 1 ml HCI, vzorek byl leptan ponorem do roztoku leptadla
avzorky byly pfi jednotlivych zménéach sloZeni pozorovany pomoci svételného
mikroskopu. Z vysledkd bylo patrné nerovnomérné naleptani povrchu. Okraje vzorku
byly na rozdil od stfedu vzorku pteleptany. Bylo zjiSténo, Ze sniZenim obsahu kyseliny
chlorovodikové v leptadle dochazi ke vzniku neselektivni koroze, které kopiruje drahu
nanéseni leptadla (Obrazek 37).

S

Obrazek 37: Ocel typu 1.4301, leptadlo Glyceregia. (a) sloZeni 34:22:40, 30s,
(b) sloZeni 35:33:40, 20 s
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Pfi zvySovani obsahu kyseliny chlorovodikové nedoslo k naleptani hranic zrn a na
povrchu vzorku bylo patrné mirné napadeni povrchu vzorku anepatrné naleptani
karbidovych fetézci. (Obrazek 38). Ocel typu 1.4404 vykazovala mnohem mensi
napadeni, coz lze ocekavat vzhledem k jeji zvySené odolnosti vici korozi (pfiloha
Obrazek VI).

Ay

Obrazek 38: Ocel typu 1.4301, leptadlo Glyceregia, sloZeni 45 ml HCI, 22 ml HNO; a 40 ml
glycerolu. 15 s (a), 30 s (b), 45 s (c) a 60 s (d).

Aby se zlepsila pravidelnost naleptini vzorku, byla metoda leptdni ponorem
nahrazena metodou leptani potiranim (experiment 7), ¢imz bylo zabezpeceno
rovnomérné nandSeni leptadla na plochu vzorku (Obrazek 39). Zaroven se zajistil
dostate¢ny ptisun vzdusného kysliku ke vzorku a tim byla zvySena uc¢innost leptadla
a zkracena doba potfebnd k vyvolani struktury. Z obrazku 33 je patrné zkraceni doby
pusobeni leptadla ze 170 s, které¢ byly poteba na vyvolani struktury oceli typu 1.4404
na 100 s, pfi¢emz kvalita naleptani hranic zrn se zarovein zvysila.
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Obrazek 39: Ocel typu 1.4404, leptadlo Glyceregia (40 ml HCl, 22 ml HNO;, 40 ml
glycerolu). Nanaseni leptadla a) mac¢enim (doba leptani 170 s), b) potiranim (doba leptani
100 s)

Nevyhodou metody leptani potiranim vzorku byly Skrabance, které byly na nékterych
vzorcich patrné, a k jejichz objeveni doslo az po naleptani. K jejich vzniku tedy doslo
az béhem samotného leptani a pravdépodobné byly zplsobeny mechanickym otérem
jemnym papirovym ubrouskem, pomoci n¢hoz bylo leptadlo nandSeno na vzorky
(Obrazek 40). Tento neZadouci jev byl odstranén sniZenim tlaku pifi nanaseni leptadla.

Obrazek 40: Ocel typu 1.4301, leptani potiranim roztokem leptadla.

Pfi upravovani poméru obsahu glycerolu vii¢i ostatnim slozkam leptadla
(experiment 8) bylo zjisténo, ze pii snizeni tohoto poméru dochazi k neselektivni korozi
na povrchu vzorku. Pfi mirném snizeni obsahu glycerolu (asi do 1 ml) dochazi
k ¢aste¢nému naleptani hranic zrn, pii dal$im snizeni obsahu glycerolu k vyvolani
hranic zrn nedochdzi. K neselektivni korozi dochazi v disledku pfili§ vysoké aktivity
oxoniového kationtu v zévislosti na komplexnosti chemického slozeni vzorku a jeho
stavu. Uginky leptadla na vzorek tedy zavisi na &istotd — obsahu nekovovych vméstk,
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dale na defektech krystalové miizky — dislokacich, hranicich zrn, také na vnitinim pnuti
apod. V pfipadé¢ oceli 1.4404 vSak doSlo alespont ke zvyraznéni karbidovych
fetézcu. (Obrazek 41, 42)

Obrazek 41: Ocel typu 1.4301, leptadlo Glyceregia (sloZeni 40 ml HCI, 22 ml HNO;, 35 ml
glycerolu). Doba leptani a) 30 s, b) 60 s.

Obrazek 42: Ocel typu 1.4404, leptadlo Glyceregia (sloZeni 40 ml HCl, 22 ml HNO;, 35 ml
glycerolu). Doba leptani a) 30 s, b) 60 s.
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Pti zvySeném obsahu glycerolu dochazi k mirnému napadeni povrchu, ale nedochazi
k naleptani hranic zrn (Obrazek 43). Divod napadeni vzorku neselektivni korozi
pfi zvySeném obsahu glycerolu je nejasny avzhledem ke slozitosti metalografické
chemie i t¢Zko objasnitelny.

Obrizek 43: Leptadlo Glyceregia (sloZeni 40 ml HCI, 22 ml HNOj; a 45 ml glycerolu). Ocel
typu a) 1.4301, b) 1.4404.

Vysledkem tupravy slozeni leptadla glyceregia bylo tedy leptadlo o slozeni 40 ml
HCI, 22 ml HNO; a40ml glycerolu. Pfi tomto slozeni dochazelo k nejlepSimu
naleptani struktury korozivzdornych oceli 1.4301 a 1.4404 a k vyvolani dalSich prvki
struktury, jako jsou naptiklad karbidy, sulfidy, aj. (Obrazek 44).

Obrazek 44: Ocel typu 1.4404, leptadlo Glyceregia (40:22:40, 30s).
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Pti kratsi dobé¢ leptani se podatilo naleptat také o-ferit (Obrazek 45). Ve struktuie lze
rozliSit také deformacni dvojcata. Po Gplném naleptani struktury jsou viditelné nejen
hranice jednotlivych zrn, ale také karbidy na hranicich, skluzové roviny nebo dvojcata
(Obrazek 46).

fff - &

Obrazek 45: Ocel typu 1.4404, leptadlo Glyceregia (40:22:40, 30s) Naleptani delta feritu

Obrazek 46: Ocel typu 1.4301, leptadlo Glyceregia (40:22:40, 100 s).
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7. ZAVER

V této bakalarské praci byla kratce shrnuta historie metalografie a okolnosti vzniku
tohoto védniho oboru. Soucasti teoretické casti bylo rozdéleni korozivzdornych oceli
podle typu struktury a jednotlivé typy byly charakterizovany. Déle byl popsan zaklad
postupu piedupravy vzorku pfed metalografickou analyzou a jeho jednotlivé kroky. Byl
podan také strucny popis makro a mikrostruktury a kratky pfehled nejbéznéjsich metod
vyuzivanych k jejich vyvolani. Déle byl stru¢né vysvétlen princip svételné mikroskopie
apopsan metalograficky mikroskop. Teoretickd cast se zabyvd také uzitnymi
vlastnostmi oceli a metodami jejich testovani. V ramci literarni reserSe byly popsany
nejaktudlnéjsi problémy v oblasti metalografického studia korozivzdornych oceli.

Vramci experimentalni cCasti byla provedena optimalizace slozeni leptadla
pro vyvoléani struktury korozivzdorné oceli. Na zékladé vyhodnoceni experimenti bylo
zjisténo, Ze pii provedenych upravach koncentraci slozek leptadla Marble nebylo
dosazeno optimalniho naleptani struktury. Naopak s vyuzitim leptadla Glyceregia bylo
po upravé slozeni dosazeno pozadovaného naleptini. ZvySenim pomeéru kyseliny
dusi¢né viaci ostatnim slozkdm v leptadle Glyceregia a snizenim obsahu kyseliny
chlorovodikové a glycerolu, bylo ziskdno kvalitnéj$i naleptani struktury. Leptadlo
glyceregia tedy vykazuje lepsi vlastnosti pfi vy$§im poméru HNOs3, tuto vlastnost vSak
ma leptadlo pouze v pfesném pomeéru 2:1,1:2 a proto je vhodné&jsi ptipravovat leptadlo
ve vétsim objemu (40 ml HCI, 22 ml HNOs3, 40 ml glycerolu, viz ptiloha str. 73, 74).

Pozorovanim vlivu kyseliny chlorovodikové na Uc¢innost leptadla Glyceregia bylo
patrné, ze zvySenim jejiho poméru se zhorSuje kvalita naleptani hranic a na povrchu
vzorku bylo patrné mirné napadeni. Ocel typu 1.4404 vykazovala mnohem mensi
napadeni, coz lze oCekavat vzhledem k jeji zvySené korozni odolnosti. Pfi sniZzeném
obsahu HCI byl pozorovan vznik neselektivni koroze podél drahy nandSeni leptadla.
Vliv na tvorbu neselektivni koroze mél také obsah glycerolu. Pfi mirném sniZeni
poméru glycerolu k ¢astecnému vyvolani hranic zrn dochdzelo, radikdlnim sniZenim
jeho poméru vuc¢i ostatnim slozkam atedy zhorSenim schopnosti branit ionizaci,
k napadeni vzorku a hranice zrn jiz viditelné nebyly. Pfi¢inou vzniku neselektivni
koroze je s nejvétsi pravdépodobnosti pfili§ vysoka aktivita oxoniového kationtu. Ten
napada vzorek v zavislosti na komplexnosti chemického sloZeni a na jeho stavu. Uginky
leptadla na vzorek tedy zavisi na Cistot¢ — obsahu nekovovych vméstki, dale
na defektech krystalové mfizky — dislokacich, hranicich zrn, také na vnitinim pnuti
apod. Pii zvySeném obsahu glycerolu dochazi k mirnému napadeni povrchu, ale
nedochazi k naleptdni hranic zrn. Pfiina napadeni vzorku pii zvySeném obsahu
glycerolu je nejasna. Chemismus reakci metalografickych metod je velmi sloZity
azavisi na vlastnostech aslozeni materidlu. Korozivzdorné oceli obsahuji velké
mnozstvi legujicich prvki, z nichz nékteré tvoti i nezddouci slouceniny, které¢ maji nizsi
odolnost vii¢i korozi a mohou byt pfi¢inou lokalniho napadeni vzorku.

ZlepSeni vyvolani struktury bylo dosaZeno také Gpravou nandseni leptadla na vzorek.
Metoda leptani ponorem byla nahrazena metodou leptani potiranim, ¢imz bylo dosazeno

pravidelnosti naleptani a zkraceni ¢asu pottebného k vyvolani struktury. Pfi¢inou bylo
umoznéni pfistupu vétStho mnozstvi kysliku ke vzorku atedy zvySeni ucinnosti
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leptadla. Nevyhodou metody leptani potiranim vzorku byly Skrdbance, jejichz vzniku
bylo zabranéno snizenim tlaku pfi nandSeni leptadla.

Vysledkem tupravy slozeni leptadla glyceregia bylo tedy leptadlo o slozeni 40 ml
HCl, 22 ml HNO; a40ml glycerolu. Pfi tomto slozeni dochéazelo k nejlepSimu
naleptani struktury korozivzdornych oceli 1.4301 a 1.4404 a k vyvolani dal$ich prvkt
struktury, jako jsou naptiklad karbidy, ristova a deformacni dvojcata nebo o-ferit.

Pro dalsi prace na metalografickych vybrusech austenitickych oceli muizeme
po shrnuti literarnich i vlastnich poznatkli doporucit piipravu roztoki v dostatecné
velkych objemech (pro zajisténi reprodukovatelnosti) a jako perspektivni alternativu
k diive uzivanym leptadlim navrhujeme pouzivat 10 % roztok kyseliny Stavelové
s ptipadnym vyuzitim zdroje stejnosmérného proudu.

Ukoly a cile vytygené zadanim bakalaiské prace byly splnény.
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

Fe,O5

FeS

SiC
Ot/min
NH.SH
KHSO3
CSN

HCl

HNO;3
H,0
K;3Fe(CN)g
KOH
K4Fe(CN)g
O,

NA

CSN EN ISO

ASTM
FMR
MFM
CSAFM

SKPFM

AISI
(NH4)HF>
K>S,0s5

C

Si

Mn

P

oxid zelezity

sulfid zeleznaty

karbid kfemiku

otacky za minutu

hadrogensulfid amonny

hydrogensifi¢itan draselny

¢eska technicka norma

kyselina chlorovodikova

kyselina dusi¢na

voda

hexakyanozelezitan draselny

hydroxid draselny

hexakyanozeleznatan draselny

molekula kysliku

numerickd apertura

Ceska technickd norma (pfevzata norma evropska)
normy spolecnosti ASTM International

Field Metallographic Replication

mikroskopie magnetickych sil (magnetic force microscopy)

mikroskopii sniménim proudu atomarnich sil (Current-sensing
atomic force microscopy)

Kelvinovou skenovaci mikroskopii (Scanning Kelvin probe
microscopy)

American Iron and Steel Institute
hydrogendifluorid amonny
disifi¢itan draselny

uhlik

kfemik

mangan”

fosfor

sira
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10. PRILOHY

Tabulka A:

Vliv nékterych prvkii na vlastnosti oceli. [3]

Fosfor (P)

V nizkouhlikatych ocelich pfidavan pro zvySeni pevnosti a tvrdosti.
ZlepSuje obrobitelnost. Podporuje tepelné zkiehnuti, zvysuje sklon
k vytvoteni trhlin, prasklin a kiehkych loma. ZhorSuje svafitelnost
a korozivzdornost. Pii vy$§im obsahu vytvaii nevhodny fosfid zelezity
(FesP), protoze je feritotvorny, zuzuje oblast austenitu v diagramu Zelezo-
uhlik.

Sira (S)

Ptridava se do specidlnich typid oceli pro zlepSeni obrobitelnosti. Se
zelezem vytvaii sulfid zeleznaty (FeS), ktery se zelezem tvoii bindrni
eutektikum s teplotou tani 985 °C. B&hem tuhnuti se toto eutektikum
vylu€uje na hranicich zrn austenitu, tak snizuje plastické vlastnosti oceli.
Za vysokych teplot zpusobuje ,kiehkost za Cervené¢ho Zaru“ béhem
svareni, tzn. dochazi k lomim podé¢l hranic zrn. Lze potlacit obsahem
Mn, Zr, Ti, La nebo Ce.

Kiemik (Si)

ZlepSuje pevnost atvrdost, zlepSuje kalitelnost. Je piiddvan do
roztaveného zeleza pro odstranéni kysliku, za vzniku silikadtovych Zzilek
(vmeéstky oxidu kfemicitého). Nevytvaii karbidy. Zlepsuje odolnost vici
oxidaci. Ptidava se do specidlnich typl oceli pro zlepSeni elektrickych
a magnetickych vlastnosti a kalitelnosti. ZvySuje nachylnost k oduhli¢eni.

Molybden
(Mo)

ZlepSuje pevnost atvrdost, zlepSuje kalitelnost. Siln¢ karbidotvorny
prvek (vice nez chrom). ZlepSuje vlastnosti pifi vysokych teplotach,
véetné zvySeni meze teceni. Plisobi proti tepelnému kiehnuti. ZlepSuje
odolnost vii¢i korozi u korozivzdornych oceli.

Méd' (Cu)

Ptidava se do nékterych oceli pro zlepSeni odolnosti vici korozi. Ve
specialnich ocelich zvySuje pevnost atvrdost bchem tepelného
zpracovani. Za pokojové teploty nerozpustna v zeleze, netvoti karbidy.

Kobalt (Co)

ZlepSuje pevnost a tvrdost, odolnost vici teploté. Slabé karbidotvorny.
Zhorsuje kalitelnost.

Hlinik (Al)

ZvySuje pevnost atvrdost zjemnovanim zrn. OdkysliCovadlo. Silné
nitridotvorny. Netvoii karbidy.

Titan (T1)

ZvySuje pevnost atvrdost zjemiovanim zrn. Silné¢ karbidotvorny
a nitridotvorny. Pomah4 udrzet dusik v oceli. Silné odkysli¢ovadlo.

Dusik (N)

Nitridy zpeviiuji ocel a jejich pfitomnost ovliviluje velikost zrn. B€hem
starnuti oceli dochézi ke shlukovani a tvorbé nitridti, coz vyrazné zvysuje
kiehkost — sniZzuje se taznost, vrubova houzevnatost, mez unavy, zvysuje
se mez prataznosti, pevnosti a tvrdosti. Zvétsi se pravdépodobnost vzniku
kitehkych lomi za nizkych teplot.

Kyslik (O)

Nezadouci. V kombinaci s ostatnimi prvky (mangan, kiemik, hlinik,
titan...) vytvaii nezaddouci oxidy, které snizuji houzevnatost a odolnost
proti naméhani.

Vodik (H)

SniZzuje plastické vlastnosti oceli, zplisobuje tzv. vlockovitost, vodikovou
kiehkost.
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Obrazek I: Henry Clifton Sorby, zakladatel metalografie. [50]

Obrazek II: Duplexni korozivzdorna ocel (AISI 2205) se zvyraznénou austenitickou fazi
(tmava ¢ast). Lichtenegger-Bloechovo leptadlo. ZvétSeni 500%(a) a 1000x (b). [3]
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Obrazek III: Hranice zrn a dvojcat u austenitické oceli (AISI/SAE 316). Leptadlo 4%
kyselina pikrova a Kyselina chlorovodikova. Zvétseni 250x. [3]

Obrazek IV: Naleptani struktury korozivzdorné oceli typu 1.4301 pomoci leptadla Marble
(experiment 1), doba leptani 5 s. ZvétsSeni 125x,
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Obrazek V: Naleptani struktury korozivzdorné oceli typu 1,4404 pomoci leptadla Marble
(experiment 2), doba leptani 5 s. ZvétSeni 250x%.

Obrazek VI: Ocel typu 1.4404, leptadlo Glyceregia, sloZeni 45 ml HCl, 22 ml HNO;
a 40 ml glycerolu. 15 s (a), 30 s (b), 45 s (c) a 60 s (d).
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Obrazek VII: : Ocel typu 1.4404, leptadlo Glyceregia (40:22:40, 60s), postup bodové
koroze (tmava oblast vpravo) podel hranice zrn.

ﬂv:. ~.w hee
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Obrazek VIIIL. Ocel typu 1.4404, leptadlo Glyceregia (40:22:40, 60s).
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Obrazek IX: Ocel typu 1.4301, leptadlo Glyceregia (40:22:40).

Obrazek X: Ocel typu 1.4301, leptadlo Glyceregia (40:22:40).
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Obrazek XI: Ocel typu 1.4301, leptadlo Glyceregia (40:22:40).
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